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INTERNATIONAL ELECTROTECHNICAL COMMISSION

SUPERCONDUCTIVITY —

Part 16: Electronic characteristic measurements —
Power-dependent surface resistance
of superconductors at microwave frequencies

FOREWORD

The International Electrotechnical Commission (IEC) is a worldwide organization for standardization comprising
all national electrotechnical committees (IEC National Committees). The object of IEC is to promote international
co-operation on all questions concerning standardization in the electrical and electronic fields. To this end and in
addition to other activities, IEC publishes International Standards, Technical Specifications, Technical Reports,
Publicly Available Specifications (PAS) and Guides (hereafter referred to as “IEC Publication(s)”). Their
preparation is entrusted to technical committees; any IEC National Committee interested in the subject dealt with
may participate in this preparatory work. International, governmental and non-governmental organizations liaising
with the IEC also participate in this preparation. IEC collaborates closely with the International Organization for
Standardization (ISO) in accordance with conditions determined by agreement between the two organizations.

The formal decisions or agreements of IEC on technical matters express, as nearly as possible, an international
consensus of opinion on the relevant subjects since each technical committee has representation from all
interested IEC National Committees.

IEC Publications have the form of recommendations for international use and are accepted by IEC National
Committees in that sense. While all reasonable efforts are made to ensure that the technical content of IEC
Publications is accurate, IEC cannot be held responsible for the way in which they are used or for any
misinterpretation by any end user.

In order to promote international uniformity, IEC National Committees undertake to apply IEC Publications
transparently to the maximum extent possible in their national and regional publications. Any divergence between
any |IEC Publication and the corresponding national or regional publication shall be clearly indicated in the latter.

IEC itself does not provide any attestation of conformity. Independent certification bodies provide conformity
assessment services and, in some areas, access to |IEC marks of conformity. IEC is not responsible for any
services carried out by independent certification bodies.

All users should ensure that they have the latest edition of this publication.

No liability shall attach to IEC or its directors, employees, servants or agents including individual experts and
members of its technical committees and IEC National Committees for any personal injury, property damage or
other damage of any nature whatsoever, whether direct or indirect, or for costs (including legal fees) and expenses
arising out of the publication, use of, or reliance upon, this IEC Publication or any other IEC Publications.

Attention is drawn to the Normative references cited in this publication. Use of the referenced publications is
indispensable for the correct application of this publication.

Attention is drawn to the possibility that some of the elements of this IEC Publication may be the subject of patent
rights. IEC shall not be held responsible for identifying any or all such patent rights.

International Standard IEC 61788-16 has been prepared by IEC technical committee 90:
Superconductivity.

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

FDIS Report on voting

90/309/FDIS 90/318/RVD

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

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

A

list of all the 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 publication will remain unchanged until the
stability date indicated on the IEC web site under "http://webstore.iec.ch” in the data related to
the specific publication. At this date, the publication will be

* reconfirmed,

+ withdrawn,

+ replaced by a revised edition, or
+ amended.

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

Since the discovery of high-T. superconductors (HTS), extensive researches have been
performed worldwide for electronic applications and large-scale applications.

In the fields of electronics, especially in telecommunications, microwave passive devices such
as filters using HTS are being developed and testing is underway on sites [1,2,3,4]1.

Superconductor materials for microwave resonators, filters, antennas and delay lines have the
advantage of ultra-low loss characteristics. Knowledge of this parameter is vital for the
development of new materials on the supplier side and the design of superconductor microwave
components on the customer side. The parameters of superconductor materials needed to
design microwave components are the surface resistance Rg and the temperature dependence
of the Rg. Recent advances in HTS thin films with Ry, several orders of magnitude lower than
normal metals has increased the need for a reliable characterization technique to measure this
property [5,6]. Among several methods to measure the R of superconductor materials at
microwave frequencies, the dielectric resonator method [7,8,9] has been useful due to that the
method enables to measure the R nondestructively and accurately. In particular, the sapphire
resonator is an excellent tool for measuring the Ry of HTS materials [10]. In 2002, the
International Electrotechnical Commission (IEC) published the dielectric resonator method as a
measurement standard [11].

The test method given in this standard enables measurement of the power-dependent surface
resistance of superconductors at microwave frequencies. For high power microwave device
applications such as those of transmitting devices, not only the temperature dependence of Rg
but also the power dependence of Ry is needed to design the microwave components. Based on
the measured power dependence, the RF current density dependence of the surface resistance
can be evaluated. The simulation software to design the device gives the RF current distribution
in the device. The results of the power dependence measurement can be directly compared with
the simulation and allow the power handling capability of the device to be evaluated.

The test method given in this standard can be also applied to other superconductor bulk plates
including low-T, material.

This standard is intended to give an appropriate and agreeable technical base for the time being
to those engineers working in the fields of electronics and superconductivity technology.

The test method covered in this standard is based on the VAMAS (Versailles Project on
Advanced Materials and Standards) pre-standardization work on the thin film properties of
superconductors.

1 Numbers in square brackets refer to the Bibliography.
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SUPERCONDUCTIVITY —

Part 16: Electronic characteristic measurements —
Power-dependent surface resistance
of superconductors at microwave frequencies

1 Scope

This part of IEC 61788 involves describing the standard measurement method of
power-dependent surface resistance of superconductors at microwave frequencies by the
sapphire resonator method. The measuring item is the power dependence of Rg at the resonant
frequency.

The following is the applicable measuring range of surface resistances for this method:
Frequency: f ~ 10 GHz
Input microwave power: P;, < 37 dBm (5 W)

The aim is to report the surface resistance data at the measured frequency and that scaled to
10 GHz using the R « f2 relation for comparison.

2 Normative references

The following documents, in whole or in part, are normatively referenced in this document and
are indispensable for its application. For dated references, only the edition cited applies. For
undated references, the latest edition of the referenced document (including any amendments)
applies.

IEC 60050 (all parts), International Electrotechnical Vocabulary (available at:
<http://www.electropedia.com>)

IEC 61788-15, Superconductivity — Part 15: Electronic characteristic measurements — Intrinsic
surface impedance of superconductor films at microwave frequencies

3 Terms and definitions

For the purposes of this document, the definitions given in IEC 60050-815, one of which is
repeated here for convenience, apply.

3.1

surface impedance

impedance of a material for a high frequency electromagnetic wave which is constrained to the
surface of the material in the case of metals and superconductors

Note 1 to entry: The surface impedance governs the thermal losses of superconducting RF cavities.

Note 2 to entry: In general, surface impedance Z4 for conductors including superconductors is defined as the ratio of
the electric field E; to the magnetic field H;, tangential to a conductor surface:

Zs = Ey/Hy = Rg + jXg,

where Ry is the surface resistance and Xy is the surface reactance.
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4 Requirements

The surface resistance Rg of a superconductor film shall be measured by applying a microwave
signal to a sapphire resonator with the superconductor film specimen and then measuring the
insertion attenuation of the resonator at each frequency. The frequency shall be swept around
the resonant frequency as the center and the insertion attenuation - frequency characteristics
shall be recorded to obtain the Q-value, which corresponds to the loss.

The target relative combined standard uncertainty of this method is the coefficient of variation
(standard deviation divided by the average of the surface resistance determinations), which is
less than 20 % for a measurement temperature range from 30 K to 80 K.

It is the responsibility of the user of this standard to consult and establish appropriate safety and
health practices and determine the applicability of regulatory limitations prior to use.

Hazards exist in such measurement. The use of a cryogenic system is essential to cool the
superconductors and allow transition into the superconducting state. Direct contact of skin with
cold apparatus components can cause immediate freezing, as can direct contact with a spilled
cryogen. The use of an RF-generator is also essential to measure the high-frequency properties
of materials. If its power is excessive, direct contact to human bodies could cause immediate
burns.

5 Apparatus

5.1 Measurement system
51.1 Measurement system for the tan § of the sapphire rod

Figure 1 shows a schematic diagram of the system required for the tan 6 measurement. The
system consists of a network analyzer system for transmission measurements, a measurement
apparatus in which a sapphire resonator with superconductor films is fixed, and a thermometer
for monitoring the measuring temperature.

The incident power generated from a suitable microwave source such as a synthesized sweeper
is applied to the sapphire resonator fixed in the measurement apparatus. The transmission
characteristics are shown on the display of the network analyzer. The measurement apparatus
is fixed in a temperature-controlled cryocooler.

To measure the tan ¢ of the sapphire rod, a vector network analyzer is recommended, since its
measurement accuracy is superior to a scalar network analyzer due to its wide dynamic range.

uld usym pajjonuooun ‘panwiad si uonnguUIsIp 1o uonanpoidal Jaylny ON UoSIpeN sawer AQ #T0Z-2Z-A0N U0 PapeojuMOp ‘Wo9°1831syda)suonduasgns auj ‘(d41ualos) sisinay uoswoyl Aq owsag yg 01 pasusol| eusrew pajybkdo)d



61788-16 © IEC:2013 -9-
Vector network
analyzer
[}
Q
g Synthesized
Q
£ > sweeper
IS
I3 Thermometer
¢ \7
D)
S-parameter
test set

S Thermal sensor

Cryocooler IEC 003/13

Figure 1 — Measurement system for tan 6 of the sapphire rod

5.1.2 Measurement system for the power dependence of the surface resistance of
superconductors at microwave frequencies

Figure 2 shows the measurement system for the power dependence of the surface resistance of
superconductors using a sapphire resonator. A travelling wave tube (TWT) power amplifier with
a maximum output power of around 40 dBm is inserted at the input into the resonator. The
maximum input power into the resonator is around 37 dBm in this measurement system shown
in Figure 2. The typical maximum input power of a network analyzer is in the order of 0 dBm, so
a measurement circuit shall be designed to avoid direct exposure of high powered microwaves
to the network analyzer, and also by using a circulator and an attenuator, significant reflection
from the sapphire resonator should not affect the TWT amplifier.

Synthesized sweeper Vector network

analyzer
lPower sweep
O O O O
TWT
amplifier
§ § Attenuator
Resonator
|
Coupler :
|
|
|
Cryostat
Circulator Power meter | =1 Circulator
o

Figure 2 — Measurement system for the microwave power dependence
of the surface resistance
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Incident microwave power to the resonator is calibrated using a power meter before the
measurement (dotted line in Figure 2). The incident power of the microwave is swept by
changing the input power of the TWT amplifier.

5.2 Measurement apparatus
5.2.1 Sapphire resonator

Figure 3 shows a schematic diagram of a typical sapphire resonator (open type resonator) used
to measure R of superconductor films and tan & of the sapphire rod [9]. In the sapphire
resonator, a sapphire rod was sandwiched between two superconducting films. The upper
superconductor film is pressed down by a spring, which is made of phosphor bronze. The use of
a plate type spring is recommended to improve measurement accuracy. This type of spring
reduces the friction between the spring and the rest of the apparatus, and facilitates the
movement of superconductor films during the thermal expansion of the sapphire rod.

Two semi-rigid cables for measuring transmission characteristics of the resonator shall be
attached on both sides of the resonator in axially symmetrical positions (¢ = 0 and =, where ¢ is
the rotational angle around the central axis of the sapphire rod). A semi-rigid cable with an outer
diameter of 3,50 mm is recommended. Each of the two semi-rigid cables shall have a small loop
at the end. The plane of the loop shall be set parallel to that of the superconductor films in order
to suppress the unwanted TMn,9 modes. The coupling loops shall be carefully checked for
cracks in the spot weld joint that may have developed upon repeated thermal cycling. These
cables can move right and left to adjust the insertion attenuation (l1A). In this adjustment,
coupling of unwanted modes to the interested resonance mode shall be suppressed. Unwanted
coupling to the other modes reduces the high Q value of the TE mode resonator. To suppress the
unwanted coupling, special attention shall be paid to designing high Q resonators. Two other
types of resonators usable along with the open type shown in Figure 3 are explained in A.1.

A reference line made of a semi-rigid cable shall be used to measure the full transmission power
level, i.e. the reference level. The cable length equals to the sum of the two cables of the
measurement apparatus.

To minimize the measurement error, two superconductor films shall be set in parallel. To ensure
that the two superconductor films remain in tight contact with the ends of the sapphire rod,
without any air gap, the surface of the two films and both ends of the rod shall be cleaned
carefully.

Superconductor

films Spring Sapphire rod
Loop antenna
c L )

N —

X

Copper base IEC 005/13

Figure 3 — Sapphire resonator (open type) to measure
the surface resistance of superconductor films

5.2.2 Sapphire rod

A high-quality sapphire rod with low tan & is required to achieve the requisite measurement
accuracy on R. A recommended sapphire rod is expected to have a tan Sless than 10-% at 77 K.
To minimize the measurement error in Ry of the superconductor films, both ends of the sapphire
rods shall be polished parallel to each other and perpendicular to the axis. Specifications of the
sapphire rods are described in 7.1.

uld usym pajjonuooun ‘panwiad si uonnguUIsIp 1o uonanpoidal Jaylny ON UoSIpeN sawer AQ #T0Z-2Z-A0N U0 PapeojuMOp ‘Wo9°1831syda)suonduasgns auj ‘(d41ualos) sisinay uoswoyl Aq owsag yg 01 pasusol| eusrew pajybkdo)d



61788-16 © IEC:2013 -11 -

The diameter and height of the sapphire rod shall be carefully designed to ensure the TEg;1,
TEp21 and TEg12 modes do not couple to other TM, HE and EH modes, since coupling between
TE mode and other modes causes the unloaded Q to deteriorate. The design guideline for the
sapphire rod is described in A.2. Table 1 shows typical dimensions of the sapphire rod for a
TEp11—mode resonant frequency of about 10 GHz.

Table 1 — Typical dimensions of the sapphire rod

Diameter Height
Resonance Frequency
Mode GHz d h
mm mm
TEy1; 10,6
TE(,, 17,0 11,8 6,74
TEy, 17,0

5.2.3 Superconductor films

The diameter of the superconductor films shall be about three times larger than that of the
sapphire rods. In this configuration, the increased uncertainty of Rg due to the radiation loss can
be considered negligible, given the target relative combined standard uncertainty of 20%.

The film thickness shall be more than three times larger than the London penetration depth value
at each temperature. If the film thickness is less than three times the London penetration depth,
the measured Rg should mean the effective surface resistance.

6 Measurement procedure

6.1 Set-up

All the components of the sapphire resonator, such as the sapphire rod, superconductor films,
and so on, shall be kept in a clean and dry state such as in a dry box or desiccator, as high
humidity may degrade the unloaded Q-value.

The sapphire resonator shall be fixed in a specimen chamber inside the temperature-controlled
cryocooler. The specimen chamber shall be generally evacuated. The temperatures of the
superconductor films and sapphire rod shall be measured by a diode thermometer, or a
thermocouple. The temperatures of the upper and lower superconductor films, and the sapphire
rod must be kept as close as possible. This can be achieved by covering the sapphire resonator
with aluminum foil, or filling the specimen chamber with helium gas.

6.2 Measurement of the tan § of the sapphire rod
6.2.1 General

To measure the surface resistance of the superconductor films precisely using a sapphire
resonator, the tan ¢ of the sapphire rod shall be known. The two-resonance mode dielectric
resonator method [12,13], which uses the TEgy,; and TEy;, modes of the same sapphire
resonator shall be adopted to measure the tan 6 of the sapphire rod. The measurement
procedure of the tan §is as follows:

6.2.2  Measurement of the frequency response of the TEy,; mode

The temperature dependence of the resonant frequency fy and unloaded quality factor Q, for
TEg,, resonance mode shall be measured as follows:
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a) Connect the measurement system as shown in Figure 1. Fix the distance between the
sapphire rod and each of the loops of the semi-rigid cables to be equal, so that this
transmission-type resonator can be under-coupled equally to both loops. The coupling shall
be adjusted to be weak enough not to excite unwanted resonance modes such as TM, HE
and EH modes but strong enough to be able to excite TE;,; mode. The input power to the
resonator shall be below 10 dBm (typically 0 dBm). Confirm that the insertion attenuation of
this mode is larger than 20 dB from the reference level. Evacuate and cool down the
specimen chamber to below the critical temperature.

b) Measure S,, as a function of frequency where S, is the transmission scattering parameter.
Find the TEy,; mode |S,4| resonance peak of this resonator at a frequency nearly equal to
the designed value of the resonant frequency f.

c) Narrow the frequency span on the display so that only the |S,,| resonance peak of TEy,,
mode can be shown.

d) Collect both real and imaginary parts of the S,; , S;; and S,, as a function of frequency
(S,1(f), S11(f) and S,5(f)) where S;; and S,, are reflection scattering parameters.

e) Resonant frequency f; and loaded Q-value Q, are obtained by fitting the experimentally
measured data S,,(f) to the Equation (1), where fy and Q are fitting parameters.

Sa(fo)
Sa(f)=—2 (1)
21 jQualh)
where f is frequency and A(f) is defined as
fé
A(f)=1—f—2 (2)

This fitting technique is called the “Circle fit technique”, the details of which are described in
A.3.

f) The unloaded Q-value, Qj, shall be extracted from the Q, by the following Equation (3):
Qu =QL(A+ 1+ 52) (3)

where B, and f, are the coupling coefficients and defined as

1-|S
pr=o ol (4)
[S11]+1S22 1
1-|Sy |
Po=r 55— (5
[S111+1S22 |

where |S11| and |Syp| are dips in the reflection scattering parameters at fy as shown in Figure
4, and measured in linear units of power rather than relative dB.
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Figure 4 — Reflection scattering parameters (|S;4| and [S,,|)

g) The fo and Q measured for this TEy,; mode are denoted as fy,; and Qg1 By slowly
changing the temperature of the cryocooler, the temperature dependence of fgpo1 and Qoo
shall be measured.

6.2.3  Measurement of the frequency response of the TEj;, mode

The temperature dependence of the resonant frequency f; and unloaded quality factor Q for
the TE,,, resonance mode shall be measured similarly to the TEy,; resonance mode. The
procedure is as follows:

a) After measuring the TEj,; mode, cool down the specimen chamber below the critical
temperature again.

b) Measure S,; as a function of frequency. Find the TE,;, mode |S,,| resonance peak of this
resonator at a frequency nearly equal to the designed value of the resonant frequency f;.

c) Narrow the frequency span on the display so that only the |S,4| resonance peak of TEg;,
mode can be shown.

d) Follow step 6.2.2 d) to g) to measure the temperature dependence of the resonant frequency
fy and the unloaded Q value Qy for this TEy;, mode. They are denoted as fy,, and Qg1,.
6.2.4 Determination of tan ¢ of the sapphire rod

Using the measured value of fys1, Qug21, fg12 @and Qug1o, the surface resistance of the
superconductor films Ry and tan 6 of the sapphire rod are given by the following simultaneous
equations:

Rs(for2) = = M—tané‘(fmz)
Bo12 [Quoiz

. (6)
Rs(foz1) =—— {M —tan 5“021)}

B021 U021

where Ayq,, Bg1o, Agoq and By,, are geometric factors of TE,,, and TEgy,4, respectively, and
given by

A=1+ W (7)
&
B = pz(&J3 1+W p= 12, -- (8)
2h) 3072 C
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C
Ao == (©)

w = J5() Ko(WKo(v) ~K(v)
Ki2(v) 322(u) = Jo(u)Io(u)

2 2
2_(md | | (PAo) .
e RIGE @

u Jo(u) - v Ko (V) (12)
J1(u) K1(v)

(10)

where,

Ao is the free space resonant wavelength;

c is the velocity of light in a vacuum (c = 2,9979 x 108 m/s);

h is the height of the sapphire rod, and d is the diameter of the sapphire rod.

In the equations, fy = fy;, and p = 2 for TEy;, mode, and fy = fy,4 and p = 1 for TEy,; mode,
respectively.

The value u? is given by the transcendental Equation (12) using the value of v2, where J,(u) is
the Bessel function of the first kind and K (v) is the modified Bessel function of the second kind,
respectively. For any value of v, the m-th solution u exists between ug, and u,, where
Jo(ugy) =0 and Jy(uy,) = 0. m=1for TEy;, mode and m = 2 for TEy,; mode.

In Equation (8), both R¢ and tan ¢ are frequency-dependent and the scaling relations R o« 2 as
explained by the two-fluid model, and tan 6« f an assumed relation for low-loss dielectrics, can
be applied.

Rs(foo1) = Rs(for2 ) (foz1 / fo12)? (13)
tan 6(fop1) = tan 5(fp12 ) (fo1 / for2) (14)

In Equations (7) and (8), &' is the relative permittivity of the sapphire rod and given by

’ :(%Jz(u2+v2)+1 (15)

using the values of v 2 and u 2.

6.3 Power dependence measurement
6.3.1 General

Once the tan ¢ of the sapphire rod has been measured, the surface resistance and its power
dependence can be evaluated using the single resonance mode. TE,q; is suitable for this
measurement because of the strong resonance peak. The experimental procedure for the power
dependence measurements is as follows.
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6.3.2 Calibration of the incident microwave power to the resonator

The incident microwave power to the resonator shall be calibrated using a power meter before
the measurement (dotted line in Figure 2). The incident power to the resonator, P;,, was
determined as the measured power at the input of the resonator.

in

6.3.3 Measurement of the reference level

The level of full transmission power (reference level) shall be measured first. Connect the
reference line of the semi-rigid cable between the input and output connectors. Subsequently,
measure the transmission power level over the entire measurement frequency and temperature
range. The reference level can change several decibels when the temperature of the apparatus
changes from room temperature to the lowest measurement temperature. Therefore, the
temperature dependence of the reference level must be taken into account.

6.3.4 Surface resistance measurement as a function of the incident microwave power

a) Connect the measurement system as shown in Figure 2. Fix the distance between the
sapphire rod and the loops of the semi-rigid cables using a strong coupling, so that high
microwave power can be introduced into the resonator. A suitable coupling strength is
|S11] = 3 dB. Cool down the specimen chamber to below the critical temperature.

b) Measure S,; as a function of frequency. Find the TEgp11 mode |S,,| resonance peak of this
resonator at a frequency nearly equal to the designed value of the resonant frequency f;.

c) Narrow the frequency span on the display so that only the |S,,| resonance peak of TEpg;
mode can be shown. Measure the insertion attenuation, a;,s, Which is the attenuation (in dB)
from the reference level to the |S,4| at the resonant frequency f, of the TEy;; mode.

d) Collect both real and imaginary parts of the S,; and S;; as a function of frequency (S,4(f)
and S;4(f))

e) Follow the step 6.2.2 e) to measure the resonant frequency f; and the loaded Q value Q for
this TEy,; mode. They are denoted as fy1; and Q| 5¢1.

f) Extract the unloaded Q value, Qg11, from the Q| o141 by the following equation:

Quott = QrLo11 (A, =107%ns /20 (16)
1-A,

g) The surface resistances of the superconductor films are obtained by the following equation:

A

Ro(fory) = —— 12011 _ ian st (17)

s\'011 011
BOll QUOll

where Ayqiand By, are geometric factors of TEy;; mode, and obtained by equations (7) to
(15) setting fy = fp14, p = 1, and m = 1. The tan (fy,,) should be the scaled value at fy,; of
the value determined in 6.2.4 which corresponds to fyq,,

tan &(fo11) = tan 6(fo12 ) < (for1/ for2) (18)

h) The incident power of the microwave was swept by changing the input power of the TWT
amplifier with the specimen chamber maintained at a constant temperature. Repeat steps c)
to g) for each incident microwave power.

i) Change the temperature of the specimen chamber and repeat steps c¢) to h) for each
temperature.

6.3.5 Determination of the maximum surface magnetic flux density

The measured incident microwave power dependence of the surface resistance itself does not
directly show the power handling capability of the superconductor films. The latter shall be
measured in terms of the maximum surface magnetic flux density without causing its properties
to deteriorate. High surface magnetic flux density, i.e., RF current induces the pair breaking of
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the Cooper pair and increases the surface resistance. Also weak coupling between the grain
boundaries or d-wave symmetry of the superconductor is considered to increase the surface
resistance.

From the measured incident power dependence of the surface resistance, the maximum surface
magnetic flux density shall be calculated as follows [14,15].

The dissipated power in the resonator P is evaluated from the incident power to the resonator
P;, and S parameters as follows:

Po = Pin(1-1S11 12 —1S21 %) (19)

The surface magnetic flux density of the superconducting films can be calculated by the
analytical equation. The maximum surface magnetic flux density B 55 iS given by the following
equation [14]:

-1/2
2nRg

Po

Bemax = 0581865

d/2 2u
o IECTPImp 1+ W

2 3
2407 g‘tan&( h ] (20)

Re /o

S

where d, J4, u, W, &, h and 4, are the same as defined in Equations (7) to (15), and Aq is the
penetration depth of the superconductor films. The A4 can be directly measured according to
IEC 61788-15. When the directly measured A4 data is not available, a typical reported value for
the same material should be used.

7 Uncertainty of the test method

7.1  Surface resistance
A vector network analyzer as specified in Table 2 shall be used to record the frequency

dependence of attenuation. The resulting record shall allow the determination of Q to a relative
uncertainty of 102

Table 2 — Specifications of the vector network analyzer

Dynamic range of S,; above 60 dB
Frequency resolution below 1 Hz
Attenuation uncertainty below 0,1 dB
Input power limitation below 10 dBm

The specifications of the sapphire rod are shown in Table 3. Term definitions in Table 3 are
shown in Figure 5.
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Surface roughness Flatness

! v

N
S

Perpendicularity

Cylinder axis c-axis of
crystal

IEC 007/13

Figure 5 — Term definitions in Table 3

Table 3 — Specifications of the sapphire rods

Tolerance in diameter +0,05 mm

Tolerance in height +0,05 mm

Flatness below 0,005 mm

Surface roughness top and bottom surface: root mean square height below 10 nm

cylindrical surface: root mean square height below 0,001 mm

Perpendicularity within 0,1°

Axis parallel to c-axis within 0,3°

7.2 Temperature

The measurement apparatus is cooled down to the specified temperature by any means during
testing. An easy choice would be to immerse the apparatus into a liquid cryogen. This technique
is quick and simple and yields a known and stable temperature. Unfortunately, most HTS
materials are damaged by the condensation of moisture that occurs when removing the sample
from the cryogen. In addition, uncertainties generated by the presence of a gas/liquid mixture
within the cavity, and the inability to measure Ry as a function of temperature support the use of
other cooling methods. These limitations can be circumvented by the immersion of a vacuum
can into a liquid cryogen. If the vacuum can is backfilled with gas, then rapid cooling and uniform
temperatures occur. If heaters are attached to the apparatus, then the temperature-dependent
properties of the HTS material can be measured. A third and equally good choice is the use of a
cryocooler. In this case, the resonator is under vacuum and cooled by conduction through the
metallic package. Care must be taken to avoid temperature gradients with the apparatus.

A cryostat shall be provided with the necessary environment for measuring Rg and the specimen
shall be measured while in a stable and isothermal state. The specimen temperature is assumed
to be the same as that of the sample holder. The holder temperature shall be reported to an
accuracy of +2 K, measured using an appropriate temperature sensor.

The difference between the specimen and holder temperatures shall be minimized by using
shields with good thermal conductivity.

For power dependence measurement, heating of the loop antenna by elevated microwave power
level may affect the measurements. To minimize the heating effects, the distance between the
sapphire rod and the loops of the semi-rigid cables should be short enough to realize a strong
coupling and to reduce the incident microwave power level for the power measurement. A
suitable coupling strength is [S1;| = 3 dB, as shown in 6.3.4 a).

uld usym pajjonuooun ‘panwiad si uonnguUIsIp 1o uonanpoidal Jaylny ON UoSIpeN sawer AQ #T0Z-2Z-A0N U0 PapeojuMOp ‘Wo9°1831syda)suonduasgns auj ‘(d41ualos) sisinay uoswoyl Aq owsag yg 01 pasusol| eusrew pajybkdo)d



- 18 - 61788-16 © IEC:2013

7.3 Specimen and holder support structure

The support structure shall provide adequate support for the specimen. It is imperative that the
two films be parallel and mechanically stable throughout the measurement, especially in a
cryocooler and over a wide temperature range.

7.4  Specimen protection

Condensation of moisture and scratching of the film deteriorate superconducting properties.
Some protection measures should be provided for the specimens. Polytetrafluoroethylene
(PTFE) or Polymethylmethacrylate (PMMA) coating does not affect the measurements, thus
they can be used for protection [16]. A coating material thickness of less than several
micrometers is recommended.

8 Test report

8.1 Identification of the test specimen
The test specimen shall be identified, if possible, by the following:

a) name of the manufacturer of the specimen,;

b) classification and/or symbol;

c) lot number;

d) chemical compositions of the thin film and substrate;
e) thickness and roughness of the thin film;

f) manufacturing process technique.

8.2 Report of power dependence of Rg values

The R4 values, along with their corresponding fy,,, Q, &, tan 6, P;, values, and their maximum
surface magnetic flux density (B ,4,) dependence shall be reported.

8.3 Report of test conditions
The following test conditions shall be reported:

a) test frequency and resolution of frequency;

b) test maximum RF incident power;

c) testtemperature, uncertainty of temperature and temperature difference of two plates;
d) history of sample temperature versus time.
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Annex A
(informative)

Additional information relating to Clauses 1 to 7

Al Three types of sapphire rod resonators

Unwanted parasitic coupling to the other mode reduces the high Q-value of the TE mode
resonator. To suppress the parasitic coupling, special attention is paid to design high Q
resonators. Three types of resonators are proposed and shown in Figure A.1:

Spring Copper cavity. Spring
Superconductor

. e N R R R RN 3
films Ny Copper cylinder
/
| L

Sapphire rod

a) Open type resonator b) Cavity type resonator c) Closed type resonator
IEC 008/13

Figure A.1 — Three types of sapphire rod resonators

a) Open type resonator: a low loss sapphire rod is placed between two parallel superconductor
films. Two semi-rigid cables for the RF input and output magnetic dipole coupling are
attached on both sides of the resonator. In this configuration, the vertical position of the
coupling cables should be carefully designed so as to prevent the radiation loss from
propagating along the coupling cables, which degrades the high Q of the TEgmp mode and
causes increased error for the Rg measurements.

b) Cavity type resonator: the open type resonator shown in a) is placed inside a conductor
(copper) cavity.

c) Closed type resonator: a conductor (copper) cylinder is put between the superconductor
films. In this configuration, the radiation loss along the coupling cable is strongly blocked by
the copper cylinder.

The measuring apparatus on the cryocooler is protected from mechanical and thermal
disturbances, e.g. by using vibration absorbers and/or by covering the apparatus with radiation
shield, and installed in an X-Y and/or Z-axial manipulator for adjusting sample positions within
the range of approximately +1 mm.

A loop length of the antenna is designed on the basis of the quarter wavelength rule to achieve
the maximum measuring sensitivity.

A.2 Dimensions of the sapphire rod

The two-resonance mode dielectric resonator method used in this standard uses a single
sapphire resonator that differs from the existing IEC standard (IEC 61788-7:2006) which uses
two sapphire resonators with nearly the same tan ¢ quality. Use of a single sapphire resonator
makes it possible to reduce uncertainty in the measured surface resistance that might result
from using two sapphire resonators with sapphire rods of even slightly different quality.
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The two-resonance mode dielectric resonator method uses the two modes of the same sapphire
resonator, namely, TEq;, and TEy,; [1]2. The sapphire rod is designed with these two modes
located within a narrow frequency range, but not affecting each other. Also the coupling between
these TE modes and other TM, HE and EH modes should be avoided.

Figure A.2 shows the mode charts for designing the sapphire resonator used for the
two-resonance mode dielectric resonator method, in which the uniaxial-anisotropic
characteristics of the relative permittivity of the sapphire rod are taken into consideration (see
IEC 61788-15). &, is the relative permittivity in the plane perpendicular to the c-axis, d is the
diameter of the sapphire rod, h is the height of the sapphire rod, and Ag is the free space
resonant wavelength.

As shown in Figure A.2, the value (d/h)2 should be selected around 3,06 to ensure the TEg1, and
TEp21 resonances are located close enough to each other and are not affected by the other
modes.

l I HE,
IVt i 11 Tl g 11Ty T

'IRI 130

4t

T2

TN‘lIJU

3 L

~_ l Mo”
s TEqu
S TM,32p
< M0
§ 2t 1

TMa

TM30

T™,,, Red line: TE mode
Blue line: TM mode
T™owe Green line: HE mode

1 2 3 4 5 6

x? = (d/h)2 IEC 009/13

NOTE The dotted line corresponds to the dimensions of the sapphire rod used for the two-resonance mode dielectric
resonator method. A8 denotes the wavelength in free space corresponding to the resonant frequency f, and 4, = c/f;
with ¢ = 2,9979 x 10° m/s. ¢, ' = 9,28 and ¢/’ = 11,3 are used in preparing this mode chart.

Figure A.2 — Mode chart for a sapphire resonator (see IEC 61788-15)

As the resonant frequency of TE mode is a function of relative permittivity and the dimensions of
the sapphire rod, its diameter and height are selected so that the desired f; is obtained.

From the curve of the TEg;2 mode in Figure A.2, the value of ga-b‘ (d/Ao)2 can be determined for
each (d/h)? value. When the value (d/h)? equals 3,06, for example, the value of &, (d/Ag)?
equals 4,15. Thus, the resonant frequency of TEy;, mode for the sapphire rod with dimension of

2 Figures in square brackets refer to the reference documents in A.5 of this annex.
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(d/h)2 = 3,06 is calculated from the following equation by specifying d and ga-b‘ of the sapphire
rod:

ap (A1 4g)? = 4. (d xTolc)? = 415 (A.1)

For the two-resonance mode dielectric resonator measurement, the sapphire rod is designed to
be 11,8 mm in diameter and 6,74 mm in height, and thus f, for either mode TE,;, or TEg, is
around 17 GHz. For the power-dependence measurement, f, for the TEy;; mode is 10,6 GHz.

A.3 Circle fit technique

In principle, the accuracy of an R measurement and/or tan 6 measurement mainly depends on
that of the quality factor measurement. The circle fit technique can precisely measure Q,.
Figure A.3 shows a schematic of two methods used for Q measurements, namely, the
conventional 3 dB method and the circle fit method.

The 3 dB method is widely used due to its simplicity. In the 3 dB method, Q| is given by

_fo
QL= i (A.2)

where f; is the resonant frequency and Af is the half power band width (4f = f, - f;).

Most vector network analyzers have an automatic function that measures Q| by using the 3 dB
method. However, this method uses only three points of the resonance peak and assumes an
ideal symmetric resonance peak. Actual resonance peaks frequently exhibit asymmetric shapes
due to the unwanted mode coupling effect. Moreover, when the coupling is very weak,
measuring Q is difficult due to noise in the data.

3dB Im S
IS | 2

Y

Re Sp1

-

fi fo f2 Frequency

3 dB method Circle fit method
IEC 010/13

Figure A.3 — Loaded quality factor Q, measurements using
the conventional 3 dB method and the circle fit method

The circle fit technique [2] is suitable for Q| measurement when the resonance has an unwanted
mode or very weak couplings. Figure A.3 shows the circle in the complex plane of S,,. For a
simple equivalent circuit for the resonator, S,; can be defined as
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Sa1(fo)

Spy(f) = —210 A.3

21(f) 1710, A(D) (A.3)

where f is frequency, f; is resonance frequency, and A(f) is defined as
§2
A(f):l—% (A.4)
f

For numerical calculations, it is convenient to plot the f dependence of phase of S,4, @5¢(f):

#o(f) =—tan"H(QLA(f)) (A.5)

Q. is calculated as the constant of Equation A.5. A proper frequency range for the fitting is
nearly equal to that for the 3 dB method (from around f; to f,). Using these fitting processes,
many data points of f dependence of S,; are used, significantly improving measurement
accuracy, especially when the resonance peak is very weak. Moreover, the circle fitting
technique uses data in the complex plane and can exclude the effect of unwanted mode
coupling.

A.4 Test results

Figure A.4 shows the measured tan ¢ of a sapphire rod designed for the two-resonance mode
dielectric resonator method. Data was measured at 17 GHz and scaled to 10,7 GHz. The tan §
was in the order of 1077, and showed a slight increase with increasing temperature. The
subsequent rapid decrease in tan § was due to the ambiguity of the measured Q; near T caused
by the rapid change in Q. In the two-resonance mode dielectric resonator measurement, the
temperature of the resonator must be scanned twice, and the resulting small difference in these
two temperatures and consequently in the Q; measurement has a significant effect near T.. The
rapid decrease in tan Jis not essential and does not reflect an intrinsic loss in the sapphire rod.

1,0

0,1}
]
lO
2
kS
c
8

0,01

0’001 1 1 1 1
0 20 40 60 80 100

Temperature (K) EC 01113

Figure A.4 — Temperature dependence of tan § of a sapphire rod measured using
the two-resonance mode dielectric resonator method [3]
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Figure A.5 shows the maximum surface magnetic flux density dependence of R calculated from
the measured input-power dependence of Q, for two commercial YBCO films on MgO(100)
substrates as an example.

A.5

[1]

(2]

[3]

05—
10,7 GHz

03 .

Rs (mQ)

0'2: .............. .. ...-..". i

0135K ]

Lo o el Lo Lo
0,001 0,01 0,1 1,0 10

Bsmax (MT) IEC 012/13

Figure A.5 — Dependence of the surface resistance Rq
on the maximum surface magnetic flux density Bg 4 [3]
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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
guantitative (associated with a number) statistical expressions and eliminate the quantitative
use of “precision” and “accuracy.” The words “accuracy” and “precision” could still be used
gualitatively. The terminology and methods of uncertainty evaluation are standardized in the
Guide to the Expression of Uncertainty in Measurement (GUM) [1] 3.

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

Converting “accuracy” and “precision” numbers to the equivalent “uncertainty” numbers requires
knowledge about the origins of the numbers. The coverage factor of the original number may
have been 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/+3 . The
appropriate coverage factor was used when converting the original humber to the equivalent
standard uncertainty. The conversion process is not something that the user of the standard
needs to 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
terminology does not alter the user's need to evaluate their measurement uncertainty to
determine if the criteria of the standard are met.

The procedures outlined in TC 90 measurement standards were designed to limit the uncertainty
of any quantity that could influence the measurement, based on the Convener’'s engineering
judgment and propagation of error analysis. Where possible, the standards have simple limits
for the influence of some quantities so that the user is not required to evaluate the uncertainty of
such quantities. The overall uncertainty of a standard was then confirmed by an interlaboratory
comparison.

B.2 Definitions

Statistical definitions can be found in three sources: the GUM, the International Vocabulary of
Basic and General Terms in Metrology (VIM)[2], and the NIST Guidelines for Evaluating and
Expressing the Uncertainty of NIST Measurement Results (NIST)[3]. Not all statistical terms
used in this standard are explicitly defined in the GUM. For example, the terms “relative standard
uncertainty” and “relative combined standard uncertainty” are used in the GUM:2008 (5.1.6,
Annex J), but they are not formally defined in the GUM (see [3]).

B.3 Consideration of the uncertainty concept

Statistical evaluations in the past frequently used the coefficient of variation (COV) which is the
ratio of the standard deviation and the mean (N.B. the COV is often called the relative standard
deviation). Such evaluations have been used to assess the precision of the measurements and

3 Figures in square brackets refer to the reference documents in B.5 of this annex.
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give the closeness of repeated tests. The standard uncertainty (SU) depends more on the
number of repeated tests and less on the mean than the COV and therefore in some cases gives
a more realistic picture of the data scatter and test judgment. The example below shows a set of
electronic drift and creep voltage measurements from two nominally identical extensometers
using same signal conditioner and data acquisition system. The n = 10 data pairs are taken
randomly from the spreadsheet of 32 000 cells. Here, extensometer number one (E,) is at zero
offset position whilst extensometer number two (E,) is deflected to 1 mm. The output signals are
in volts.

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

Output signal VvV
E, E,
0,00122070 2,33459473
0,00061035 2,33428955
0,00152588 2,33428955
0,00122070 2,33459473
0,00152588 2,33459473
0,00122070 2,33398438
0,00152588 2,33428955
0,00091553 2,33428955
0,00091553 2,33459473
0,00122070 2,33459473

Table B.2 — Mean values of two output signals

Mean (X ) V

E,

E,

0,00119019

2,33441162

2%

X =11 [V] (B.1)
n
Table B.3 — Experimental standard deviations of two output signals
Experimental standard deviation (s) V
El E2
0,00030348 0,000213381
1 < =

s= —n_1~Z(xi—x)2 V] (B.2)

i=1
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Table B.4 — Standard uncertainties of two output signals

Standard uncertainty (u) V

E E

1 2

0,00009597 0,00006748

b= S [V (B.3)

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

Coefficient of Variation (COV) %
E

1 E

25,4982 0,0091

2

S

COV ==
X

(B.4)

The standard uncertainty is very similar for the two extensometer deflections. In contrast the
coefficient of variation COV is nearly a factor of 2800 different between the two data sets. This
shows the advantage of using the standard uncertainty which is independent of the mean value.

B.4 Uncertainty evaluation example for TC 90 standards

The observed value of a measurement does not usually coincide with the true value of the
measurand. The observed value may be considered as an estimate of the true value. The
uncertainty is part of the "measurement error" which is an intrinsic part of any measurement. The
magnitude of the uncertainty is both a measure of the metrological quality of the measurements
and improves the knowledge about the measurement procedure. The result of any physical
measurement consists of two parts: an estimate of the true value of the measurand and the
uncertainty of this “best” estimate. The GUM, within this context, is a guide for a transparent,
standardized documentation of the measurement procedure. One can attempt to measure the
true value by measuring “the best estimate” and using uncertainty evaluations which can be
considered as two types: Type A uncertainties (repeated measurements in the laboratory in
general expressed in the form of Gaussian distributions) and Type B uncertainties (previous
experiments, literature data, manufacturer’s information, etc. often provided in the form of
rectangular distributions).

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

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

Flc=W+d,+dg +dge
where W, d,,, dg, and dg, represent the weight of standard as expected, the manufacturer’s

data, repeated checks of standard weight/day and the reproducibility of checks at different
days, respectively.

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

(Type B).
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b)

c)

d)

e)

f)

9)

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

Evaluate the standard uncertainty of the Type A measurements,

= where, s is the experimental standard deviation and n 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

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

Ug =+UZ +U3

In this case, it has been assumed that there is no correlation between input quantities. If the
model equation has terms with products or quotients, the combined standard uncertainty is
evaluated using partial derivatives and the relationship becomes more complex due to the
sensitivity coefficients [4, 5].

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

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

To facilitate the computation and standardize the procedure, use of appropriate certified
commercial software is a straightforward method that reduces the amount of routine work [6, 7].
In particular, the indicated partial derivatives can be easily obtained when such a software tool
is used. Further references for the guidelines of measurement uncertainties are given in [3, 8,
and 9].

B.5 Reference documents of Annex B

[1]

(2]

(3]

[4]

[5]

[6]
[7]

ISO/IEC Guide 98-3:2008, Uncertainty of measurement — Part 3: Guide to the expression
of uncertainty in measurement (GUM:1995)

ISO/IEC Guide 99:2007, International vocabulary of metrology — Basic and general
concepts and associated terms (VIM)

TAYLOR, B.N. and KUYATT, C.E. Guidelines for Evaluating and Expressing the
Uncertainty of NIST Measurement Results. NIST Technical Note 1297, 1994 (Available at
<http://physics.nist.gov/Pubs/pdf.html|>)

KRAGTEN, J. Calculating standard deviations and confidence intervals with a universally
applicable spreadsheet technique. Analyst, (1994) 119, 2161-2166

EURACHEM / CITAC Guide CG 4 Second edition:2000, Quantifying Uncertainty in
Analytical Measurement

Available at <http://www.gum.dk/e-wb-home/gw_home.htm|>

Available at <http://www.isgmax.com/>
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COMMISSION ELECTROTECHNIQUE INTERNATIONALE

SUPRACONDUCTIVITE -

Partie 16: Mesures de caractéristiques électroniques —
Résistance de surface des supraconducteurs
aux hyperfréquences en fonction de la puissance

AVANT-PROPOS

La Commission Electrotechnique Internationale (CEIl) est une organisation mondiale de normalisation
composée de l'ensemble des comités électrotechniques nationaux (Comités nationaux de la CEIl). La CEl a
pour objet de favoriser la coopération internationale pour toutes les questions de normalisation dans les
domaines de I'électricité et de I'électronique. A cet effet, la CEl — entre autres activités — publie des Normes
internationales, des Spécifications techniques, des Rapports techniques, des Spécifications accessibles au
public (PAS) et des Guides (ci-aprés dénommés "Publication(s) de la CEI"). Leur élaboration est confiée a des
comités d'études, aux travaux desquels tout Comité national intéressé par le sujet traité peut participer. Les
organisations internationales, gouvernementales et non gouvernementales, en liaison avec la CEl, participent
également aux travaux. La CEIl collabore étroitement avec I'Organisation Internationale de Normalisation (1SO),
selon des conditions fixées par accord entre les deux organisations.

Les décisions ou accords officiels de la CEIl concernant les questions techniques représentent, dans la mesure
du possible, un accord international sur les sujets étudiés, étant donné que les Comités nationaux de la CEI
intéressés sont représentés dans chaque comité d'études.

Les Publications de la CEI se présentent sous la forme de recommandations internationales et sont agréées
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Une liste de toutes les parties de la série CEI 61788, publiées sous le titre général
Supraconductivité, peut étre consultée sur le site web de la CEl.

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

* reconduite,

e supprimée,

* remplacée par une édition révisée, ou
* amendée.

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

Depuis la découverte des supraconducteurs a haute température critique (T.) (HTS), des
recherches approfondies ont été menées dans le monde entier sur des applications
électroniques et des applications a grande échelle.

Dans le domaine de I'électronique et en particulier des télécommunications, des dispositifs
passifs en hyperfréquences, par exemple des filtres utilisant des HTS, sont actuellement mis
au point et des essais sont en cours sur des sites [1, 2, 3, 4]1.

Les matériaux supraconducteurs pour résonateurs, filtres, antennes et lignes a retard
hyperfréquences, présentent I'avantage d'avoir des caractéristiques de trés faibles pertes. La
connaissance de ce paramétre est vitale pour la mise au point de nouveaux matériaux coté
fournisseur, et pour la conception de composants supraconducteurs hyperfréquences coté
utilisateur. Les parameétres des matériaux supraconducteurs nécessaires pour concevoir des
composants hyperfréquences sont la résistance de surface Rg et la dépendance de Ry vis-a-
vis de la température. Les progrés récents dans les films minces a HTS avec une Rg de
plusieurs ordres de grandeur de moins que pour les métaux normaux ont fait apparaitre la
nécessité d'une technique de caractérisation fiable pour mesurer cette propriété [5,6].Parmi
plusieurs méthodes en vue de mesurer la valeur Ry des matériaux supraconducteurs aux
hyperfréquences, la méthode du résonateur diélectrique [7,8,9] s’est avérée utile en raison du
fait que la méthode permet de mesurer la valeur Rg de maniére précise et non destructive. En
particulier, le résonateur saphir constitue un excellent outil pour mesurer la valeur de Rg des
matériaux HTS [10]. En 2002, la Commission Electrotechnique Internationale (CEI) a publié la
méthode du résonateur diélectrique en tant que norme de mesure [11].

La méthode d’'essai figurant dans la présente norme permet la mesure de la résistance de
surface des supraconducteurs aux hyperfréquences en fonction de la puissance. Pour des
applications de dispositifs hyperfréquences de grande puissance, tels que ceux des
dispositifs émetteurs, non seulement la dépendance de R vis-a-vis de la température mais
également la dépendance de Ry vis-a-vis de la puissance sont nécessaires pour concevoir les
composants hyperfréquences. En se fondant sur la dépendance mesurée par rapport a la
puissance, on peut évaluer la dépendance de la résistance de surface par rapport a la densité
de courant RF (radiofréquence). Le logiciel de simulation permettant de concevoir le dispositif
fournit la répartition du courant RF dans le dispositif. On peut comparer directement a la
simulation les résultats de la mesure de la dépendance vis-a-vis de la puissance et ces
résultats permettent d'évaluer la capacité de traitement de puissance du dispositif—

La méthode d'essai fournie dans la présente norme peut également étre appliquée a d'autres
plaques supraconductrices brutes incluant un materiau a basse T..

La présente norme est destinée a fournir une base technique actuellement appropriée et
admissible pour les ingénieurs travaillant dans le domaine de I'électronique et de la
technologie de la supraconductivité.

La méthode d'essai traitée dans la présente norme s'appuie en partie sur les travaux de pré-
normalisation du VAMAS (Versailles Project on Advanced Materials and Standards) sur les
propriétés des films minces de supraconducteurs.

1 Les chiffres entre crochets se référent a la Bibliographie.
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SUPRACONDUCTIVITE -

Partie 16: Mesures de caractéristiques électroniques —
Résistance de surface des supraconducteurs
aux hyperfréequences en fonction de la puissance

1 Domaine d’application

La présente partie de la CEIl 61788 implique la description de la méthode de mesure normale
de la résistance de surface des supraconducteurs aux hyperfréquences en fonction de la
puissance par la méthode du résonateur au saphir. La grandeur de mesure est la dépendance
en fonction de la puissance de Rg a la frequence de résonance.

La gamme de mesures applicable des résistances de surface pour cette méthode est indiquée
ci-dessous.

Fréquence: f ~ 10 GHz
Puissance hyperfréquence d'entrée: P;, < 37 dBm (5 W)

Il s’agit de consigner dans un rapport les données de résistance de surface a la fréquence
mesurée et celles qui sont ramenées a une échelle de 10 GHz en utilisant la relation R o f2
pour la comparaison

2 Références normatives

Les documents suivants sont cités en référence de maniére normative, en intégralité ou en
partie, dans le présent document et sont indispensables pour son application. Pour les
références datées, seule I'édition citée s’applique. Pour les références non datées, la
derniére édition du document de référence s’'appliqgue (y compris les éventuels
amendements).

CEI 60050 (toutes les parties), Vocabulaire Electrotechnique International (disponible a
I'adresse: <http://www.electropedia.com>)

CEIl 61788-15, Supraconductivité — Partie 15: Mesures de caractéristiques €électroniques -
Impédance de surface intrinseque de films supraconducteurs aux fréquences micro-ondes

3 Termes et définitions

Pour les besoins du présent document, les définitions données dans la CEI 60050-815
s’appliquent, I'une d’entre elles étant reportée ici par commodité.

3.1

impédance de surface

impédance d'un matériau métallique ou d'un supraconducteur lorsqu'une onde
électromagnétique de haute fréquence est confinée a la surface

Note 1 a l'article: L'impédance de surface controle les pertes thermiques des cavités radiofréquences
supraconductrices

Note 2 a l'article: L'impédance de surface Zg des conducteurs, y compris les supraconducteurs, est définie
comme le rapport entre le champ électrique E; et le champ magnétique H;, tangentiels a la surface d'un
conducteur:
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Zg = Ey /Hy = Rg + jXg,

ou Ry est la résistance de surface Xg est la réactance de surface.
4 Exigences

La résistance de surface Rg d'un film supraconducteur doit étre mesurée en appliquant un
signal hyperfréquence a un résonateur a saphir avec I'éprouvette de film supraconducteur,
puis en mesurant l'affaiblissement d'insertion du résonateur a chaque fréquence. On doit
effectuer un balayage de fréquence autour de la fréquence de résonance en tant que centre
et les caractéristiques "affaiblissement d'insertion-fréquence" doivent étre enregistrées afin
d'obtenir la valeur de Q, qui correspond aux pertes.

L'incertitude type combinée relative cible de cette méthode est le coefficient de variation
(écart type divisé par la moyenne des déterminations de résistance de surface), qui est
inférieur a 20 % pour une gamme de températures de mesure allant de 30 K &4 80 K.

Il est de la responsabilité de l'utilisateur de la présente norme de consulter et de déterminer
les pratiqgues de sécurité et de santé appropriées et de déterminer I'applicabilité des
limitations réglementaires avant utilisation.

Ces mesures présentent des dangers. L'utilisation d'un systéme cryogénique est essentielle
pour refroidir les supraconducteurs et permettre la transition dans I'état supraconducteur. Un
contact direct de la peau avec des composants froids du dispositif peut produire une gelure
immédiate, tout comme un contact direct avec un cryogene répandu. L'utilisation d'un
générateur RF (radiofréquence) est également essentielle pour mesurer les propriétés des
matériaux a haute fréquence. Si sa puissance est excessive, un contact direct avec le corps
humain peut provoquer des brdlures immédiates.

5 Appareillage

5.1 Systéme de mesure
511 Systéme de mesure de la tan § de la tige en saphir

La Figure 1 est un dessin schématique du systéme nécessaire pour la mesure de tan 6. Le
systeme est constitué d'un systeme analyseur de réseau pour les mesures de transmission,
un appareil de mesure dans lequel est fixé un résonateur a saphir avec des films
supraconducteurs et un thermomeétre pour surveiller la température de mesure.

La puissance incidente générée par une source hyperfréquence appropriée, par exemple un
dispositif de balayage synthétisé, est appliguée au résonateur a saphir fixé dans l'appareil de
mesure. Les caractéristiques de transmission sont représentées sur l'affichage de 'analyseur
de réseau. L'appareil de mesure est fixé dans un cryoréfrigérateur régulé en température.

Pour mesurer la tan ¢ de la tige en saphir, un analyseur de réseau vectoriel est recommandé,
car sa précision de mesure est supérieure a celle d'un analyseur de réseau scalaire en raison
de sa grande plage dynamique.
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Analyseur de
réseau vectoriel

Dispositif de balayage
synthétisé

* Thermometre

Montage d'essai
des paramétres S

Interface systeme

- Détecteur
@ thermique

Cryoréfrigérateur IEC 003/13

Figure 1 — Systéme de mesure de la tan d de la tige en saphir

5.1.2 Systéme de mesure de la dépendance par rapport a la puissance de la
résistance de surface de supraconducteurs aux hyperfréquences

La Figure 2 représente le systéme de mesure de la dépendance par rapport a la puissance de
la résistance de surface de supraconducteurs utilisant un résonateur au saphir. Un
amplificateur de puissance a tube a ondes progressives (TOP) d'une puissance de sortie
maximale d'environ 40 dBm est inséré a l'entrée du résonateur. La puissance d'entrée
maximale dans le résonateur se situe aux environs de 37 dBm dans ce systeme de mesure
représenté a la Figure 2. La puissance d'entrée maximale type d'un analyseur de réseau est
de l'ordre de 0 dBm, de sorte qu'un circuit de mesure doit étre congcu pour éviter une
exposition directe des hyperfréquences de forte puissance a l'analyseur de réseau et en
utilisant également un circulateur et un atténuateur, il convient qu'une réflexion significative
du résonateur au saphir n'affecte pas I'amplificateur & TOP.
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Dispositif de, o Analyseur de
balayage synthétisé réseau vectoriel
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Figure 2 — Systeme de mesure de la dépendance par rapport
a la puissance de la résistance de surface

La puissance hyperfréquence incidente sur le résonateur est étalonnée en utilisant un
wattmeétre avant d'effectuer la mesure (ligne en pointillés sur la Figure 2). On effectue un
balayage de la puissance hyperfréquence incidente en modifiant la puissance d'entrée de
I'amplificateur a TOP (tube a ondes progressives).

52 Instruments de mesure
5.2.1 Résonateur au saphir

La Figure 3 est un dessin schématique d'un résonateur au saphir type (résonateur de type
ouvert) utilisé pour mesurer la Ry de films supraconducteurs et la tan ¢ de la tige en saphir
[9]. Dans le résonateur au saphir, une tige en saphir a été intercalée entre deux films
supraconducteurs.

Le film supraconducteur supérieur est poussé vers le bas par un ressort qui est réalisé en
bronze phosphoreux. Utilisation d'un ressort du type plaque est recommandée pour améliorer
la précision de la mesure. Ce type de ressort diminue le frottement entre le ressort et le reste
de l'appareil et facilite le mouvement des films supraconducteurs pendant la dilatation
thermique de la tige en saphir.

Deux cébles semi-rigides destinés a mesurer les caractéristiques de transmission du
résonateur doivent étre fixés de part et d'autre du résonateur dans des positions axialement
symétriques (¢ =0 et w, ol ¢ est I'angle de rotation autour de I'axe central de la tige en
saphir). Un cable semi-rigide d'un diametre extérieur de 3,50 mm est recommandé. Chacun
des deux cables semi-rigides doit avoir une petite boucle a I'extrémité. Le plan de la boucle
doit étre paralléle a celui des films supraconducteurs pour supprimer les modes TMmynpo
indésirables. On doit soigneusement vérifier dans les boucles de couplage qu'il n'y a pas de
fissures dans la jonction soudée par point, pouvant s'étre créées au cours des cycles
thermiques répétés. Ces cables peuvent se déplacer a droite et a gauche pour régler
I'affaiblissement d'insertion (IA). Pendant ce réglage, le couplage des modes indésirables
avec le mode de résonance intéressant doit étre supprimé. Un couplage indésirable avec les
autres modes diminue la valeur de Q du résonateur en mode TE. Pour supprimer le
couplage indésirable, on doit préter une attention particuliere a la conception des
résonateurs a fort Q. Deux autres types de résonateurs utilisables avec le type ouvert
représenté a la Figure 3 sont expliqués en A.1.
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Une ligne de référence faite d'un cable semi-rigide doit étre utilisée pour mesurer le niveau
total de la puissance d'émission, c'est-a-dire le niveau de référence. La longueur du cable est
égale a la somme des deux cables de 'appareil de mesure.

Pour réduire l'erreur de mesure au minimum, deux films supraconducteurs doivent étre
disposés en parallele. Pour s'assurer que les deux films supraconducteurs restent en contact
étroit avec les extrémités de la tige en saphir sans aucun espace d'air, la surface des deux
films et les deux extrémités de la tige doivent étre soigneusement nettoyées.

Films

supraconducteur: Ressort Tige en saphir
Antenne boucle
—

X —

X

Base en cuivre IEC 005/13

Figure 3 — Résonateur au saphir (type ouvert) pour mesurer la résistance
de surface de films supraconducteurs

5.2.2 Tige en saphir

Une tige en saphir de haute qualité avec une faible tan § est nécessaire pour obtenir la
précision de mesure demandée de Rg. On s'attend a ce qu'une tige en saphir recommandée
ait une tan ¢ inférieure 4 10~ 4 77 K.

Pour réduire l'erreur de mesure de Ry des films supraconducteurs au minimum, les deux
extrémités des tiges en saphir doivent étre polies parallelement l'une a l'autre et
perpendiculairement a I'axe. Les spécifications des tiges en saphir sont décrites en 7.1.

Le diamétre et la hauteur de la tige en saphir doivent étre soigneusement choisis pour
s'assurer que les modes TEgi11, TEgo1 et TEgi2 ne sont pas couplés aux autres modes TM,
HE et EH, car un couplage entre un mode TE et d'autres modes provoquent une dégradation
du Q a vide. La ligne directrice de conception de la tige en saphir est décrite en A.2. Le
Tableau 1 indique les dimensions types de la tige en saphir pour une fréquence de résonance
en mode TEgq1 d'environ 10 GHz.

Tableau 1 — Dimensions types de la tige en saphir

Diametre Hauteur
Mode de résonance Fréguence
GHz d h
mm mm
TEq;, 10,6
TEy,, 17,0 11,8 6,74
TEy., 17,0

5.2.3 Films supraconducteurs

Le diametre des films supraconducteurs doit étre environ trois fois plus grand que celui des
tiges en saphir. Avec cette configuration, l'incertitude accrue de Rg due aux pertes de
rayonnement peut étre considérée comme négligeable, étant donnée l'incertitude combinée
relative cible de 20 %.

L'épaisseur du film doit étre supérieure a trois fois la valeur de la profondeur de pénétration
de Londres a chaque température. Si I'épaisseur du film est inférieure a trois fois la
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profondeur de pénétration de Londres, il convient que la R mesurée signifie la résistance de
surface effective.

6 Mode opératoire de mesure

6.1 Montage

Tous les composants du résonateur en saphir, tels que la tige en saphir, les films
supraconducteurs et ainsi de suite, doivent étre maintenus dans un état propre et sec, par
exemple dans une boite seéche ou un dessiccateur, car une forte humidité peut dégrader la
valeur de Q a vide.

Le résonateur en saphir doit étre fixé dans une chambre a éprouvette a l'intérieur du
cryoréfrigérateur régulé en température. On doit généralement faire le vide dans la chambre a
éprouvette. Les températures des films supraconducteurs et de la tige en saphir doivent étre
mesurées par un thermomeétre a diode ou un thermocouple. Les températures des films
supraconducteurs supérieur et inférieur et de la tige en saphir doivent étre maintenues aussi
proches que possible. Ceci peut étre réalisé en recouvrant le résonateur en saphir d'une
feuille d'aluminium ou en remplagant la chambre a éprouvette avec de I'hélium gazeux.

6.2 Mesure de la tan dde la tige en saphir
6.2.1 Généralités

Pour mesurer précisément la résistance de surface des films supraconducteurs en utilisant un
résonateur a saphir, la tan ¢ de la tige en saphir doit étre connue. La méthode du résonateur
diélectrique a deux modes de résonance [12,13], qui utilise les modes TEg,; et TEyq, du
méme résonateur en saphir doit étre adoptée pour mesurer la tan & de la tige en saphir. La
procédure de mesure de la tan ¢ est la suivante:

6.2.2  Mesure de la réponse en frequence du mode TEj,

La dépendance vis-a-vis de la température de la fréequence de résonance f; et le facteur de
qualité a vide Q, pour le mode de résonance TE(,; doivent étre mesurés comme suit:

a) Raccorder le systeme de mesure comme représenté a la Figure 1. Fixer des distances
égales entre la tige en saphir et chacune des boucles des cables semi-rigides, de telle
sorte que ce résonateur de type transmission puisse étre sous-couplé aux deux boucles
d'une maniére égale. Le couplage doit étre réglé de maniére a étre suffisamment faible
pour ne pas exciter les modes de résonance indésirables, tels que les modes TM, HE et
EH mais suffisamment fort pour pouvoir exciter le mode TEg,;. La puissance d'entrée du
résonateur doit étre inférieure a 10 dBm (généralement de 0 dBm), .Confirmer que
I'affaiblissement d’insertion de ce mode est supérieur a 20 dB par rapport au niveau de
référence. Vider et refroidir la chambre a éprouvette au-dessous de la température
critique.

b) Mesurer (S,;) en fonction de la fréquence. ou S,; est le parametre de dispersion de
transmission. Rechercher la créte de résonance de [S,4| du mode TEj,; de ce résonateur
a une fréquence pratiquement égale a la valeur prévue de la fréequence de résonance f,.

c) Reétrécir I'excursion de fréquences sur l'afficheur de fagon que seule la créte de résonance
de |S,4| du mode TE uisse étre affichée.
21 021

d) Noter a la fois les parties réelles et imaginaires de S,;, S;; et S,, en fonction de la
frequence (S,1(f), Sq1(f) et S,,((f)) ol S;; et S,, sont les parametres de dispersion de
réflexion.

e) La fréquence de résonance f; et la valeur de Q en charge, Q_, sont obtenues en ajustant
les dopnées mesurées expérimentalement S,,(f) a I'équation (1), ou f, et Q, sont les
paramétres d'ajustement.
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Sp() = —zllo) M)
1+iQ  A(f)
ou f est la fréquence et A(f) est défini par
f2
A(T) :1—fl2 (2)

Cette technique d'ajustement est appelée "Technique d'ajustement a un cercle" et ses
détails sont décrits en A.3.

f) Lavaleur de Q a vide, Qy, doit étre extraite de Q, au moyen de I'équation (3) suivante:
Qu =QL(A+ B+ 5) (3)
ou p, et B, sont les coefficients de couplage et sont définis par

1= Sy |

fr=— L (4)
LISyl +1Sy|
1-|S
pr= oSl (5)
[Si1]+1S5, |

ou |S11| et |Spy| sont les creux des paramétres de dispersion de réflexion a f; comme
représenté a la Figure 4, et mesurés en unités linéaires de puissance plutét qu'en dB
relatifs.

A

c
S | _
3 \
o
> ISl
o ou
3 S22
o
= Y
= A
3 |
(@]

fo

0 . -
Fréguence
IEC 006/13

Figure 4 — Parametres de dispersion de réflexion (|S4| et |S,,])

g) Les valeurs de fp et Q, mesurées pour ce mode TEg,; sont représentées par fp,; et
Quo21- En faisant varier lentement la température du cryoréfrigérateur, la dépendance vis-
a-vis de la température de fg1 et Qo1 doit étre mesurée.

6.2.3  Mesure de la réeponse en frequence du mode TEj;,

La dépendance vis-a-vis de la température de la fréequence de résonance f, et le facteur de
qualité a vide Q; pour le mode de résonance TE,;, doivent étre mesurés de fagon similaire
au mode de résonance TE(,,. La procédure est la suivante:

a) Apres avoir mesuré le mode TEg,, refroidir a nouveau la chambre a éprouvette au-
dessous de la température critique.
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b) Mesurer S,; en fonction de la frequence. Rechercher la créte de résonance de |S,4| du
mode TEy,, de ce résonateur a une fréquence pratiquement égale a la valeur prévue de
la fréquence de résonance f.

c) Rétrécir I'excursion de fréquence sur l'afficheur de facon que seule la créte de résonance
de |S,4| du mode TEy,, puisse étre affichee.

d) Suivre les étapes du 6.2.2 d) a g) pour mesurer la dépendance vis-a-vis de la température
de la frequence de résonance f, et la valeur de Q a vide, Q(j, pour ce mode TE,;,. Elles
sont représentees par fyq, et Qgqa-

6.2.4 Détermination de la tan § de la tige en saphir

En utilisant la valeur mesurée de fyy1, Qug21. fo12 €t Quoio. 12 résistanE:e de surface ’des films
supraconducteurs Rg et la tan & de la tige en saphir sont données par les équations
simultanées suivantes:

1
Rs(for2) ==— {M —tan 5(f012)}
Bo12 |Quoiz

) (6)
Rs(foz1) =—— {(';OA —tano (f021)}

B021 uo21

ou Ag1o, Bgra Agaq €t Bgoq sont respectivement les facteurs géomeétriques de TEg, et TEg,q,
et sont donnés par

A=1+V )
&
3
B = 2@_) 1+W p=12... o
p (Zh 2025 " 1 (8)
fo = (©)
0
w = 22() Ko(Ka(v) —KyZ(v) (10)
K1(v) J17(u) = Jo(u)dp(u)
2 2
2-md | | [P}
' _(ioJ [ZhJ ' (ty
u Jo(u) =V Ko(V) (12)

Ja(u) Ka(v)
ou,
Ao est la longueur d'onde de résonance en espace libre;
c estla vitesse de la lumiére dans le vide (c = 2,9979 x 108 m/s);
h est la hauteur de la tige en saphir et d est le diamétre de la tige en saphir.

fg =fg1o €t p=2 pour le mode TEy,, et fy=fyy,; et p=1 pour le mode TEg,; mode,
respectivement.

La valeur u? est donnée par I'équation transcendantale (12) en utilisant les valeurs de v2, ol
Jn(u) est la fonction de Bessel du premier type et K (v) est la fonction de Bessel du deuxieme
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type, respectivement. Pour toute valeur de v, la méme solution u existe entre ug,, et uy,, ol
Jo(ugm) =0 et Jq(uyy,) =0. m =1 pour le mode TEy,, et m = 2 pour le mode TE,;.

Dans I'équation (8), R4 et tan & dépendent toutes deux de la fréquence et les relations de
changement d'échelle Rg o« f2 sont expliquées par le modéle a deux fluides, et tan 5o f,
relation supposée pour les diélectriques a faible perte peut étre appliquée.

Rs(fo21) = Re(fo12) % (foo1 / forz )2 (13)
tan 5(fpp1) = tan 6(fo12 ) x (fopa / fo12) (14)

Dans les équations (7) et (8), & est la permittivité relative de la tige en saphir et est donnée
par

oo 2 e (15)

en utilisant les valeurs de v 2 et u 2.

6.3 Mesure de la dépendance vis-a-vis de la puissance

6.3.1 Généralités

Lorsque la tan § de la tige en saphir a été mesurée, la résistance de surface et sa
dépendance vis-a-vis de la puissance peuvent étre évaluées en utilisant le mode de
résonance unique. TEg;; est approprié pour cette mesure, en raison de la forte créte de
résonance. La procédure expérimentale pour la mesure de la dépendance vis-a-vis de la
puissance est la suivante.

6.3.2 Etalonnage de la puissance hyperfréquence incidente sur le résonateur

La puissance hyperfréquence incidente sur le résonateur doit étre étalonnée en utilisant un
wattmetre avant d'effectuer la mesure (ligne en pointillés sur la Figure 2). La puissance
incidente sur le résonateur, P;,, a été déterminée comme la puissance mesurée a I'entrée du
résonateur.

6.3.3 Mesure du niveau de référence

On doit mesurer en premier le niveau de la puissance totale d'émission (niveau de référence).
Raccorder la ligne de référence du céble semi-rigide entre les connecteurs d'entrée et de
sortie. Mesurer ensuite le niveau de la puissance d'émission sur toute la plage de mesure de
fréquence et de température. Le niveau de référence peut varier de plusieurs décibels lorsque
la température de l'appareil passe de la température ambiante a la température la plus basse
de la mesure. La dépendance du niveau de référence par rapport a la température doit donc
étre prise en compte.

6.3.4 Mesure de la résistance de surface en fonction de la puissance hyperfréquence
incidente

a) Raccorder le systéeme de mesure comme représenté a la Figure 2 Fixer la distance entre
la tige en saphir et les boucles des cables semi-rigides en utilisant un couplage fort, de
facon a pouvoir introduire la forte puissance hyperfréquence dans le résonateur. Une
force de couplage appropriée est de |S;4| = 3 dB. Refroidir la chambre a éprouvette au-
dessous de la température critique.

b) Mesurer S,; en fonction de la fréquence. Rechercher la créte de résonance de |S,4| du
mode TEg11 de ce résonateur a une fréquence pratiguement égale a la valeur prévue de
la fréquence de résonance f.
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c) Reétrécir I'excursion de fréquence sur l'afficheur de fagcon que seule la créte de résonance
de |S,4| du mode TEp1; puisse étre affichée. Mesurer I'affaiblissement d'insertion, a;,s, qui
est l'affaiblissement (in dB) du niveau de référence jusqu'a [S,;| a la fréquence de
résonance fy du mode TEgq;.

d) Noter a la fois les parties réelles et imaginaires de S,; et S;; en fonction de la fréequence
(So1(f) et Sq4(f)).

e) Suivre l'etape 6.2.2 e) pour mesurer la fréquence de résonance f;, et la valeur de Q en
charge, Q_, pour ce mode TEj;;. Elles sont représentées par fy;1 et Q g11-

f) Extraire la valeur de Q a vide, Qg11, de Q| o11 au moyen de I'équation suivante:

Quors = Qious A, =10 'AldB]r 20 (16)
1-A
g) Les résistances de surface des films supraconducteurs sont obtenues par I'équation
suivante:
1 |A
Rs (o) = {& —tan 5“011)} 17)
Boi1 (Quoi1

ou Agq; et Byqq sont les facteurs géométriques du mode TE,;,, et sont obtenues par les
équations (7) a (15) en fixant fy =fy14, p =1 et m = 1. Il convient que tan &(fy;1) soit la
valeur changée d'échelle a fy;, de la valeur déterminée en 6.2.4, qui correspond a fyq,,

tan 6(fo11) =tan o(f15 ) x (for1 / fo12) (18)

h) La puissance hyperfréquence incidente a été balayée en modifiant la puissance d'entrée
de l'amplificateur a TOP (Tube a ondes progressives) avec la chambre a éprouvette
maintenue a température constante. Répéter les étapes c) a g) pour chaque puissance
hyperfréquence incidente.

i) Modifier la température de la chambre a éprouvette et répéter les étapes c¢) a h) pour
chaque température.

6.3.5 Détermination de la densité maximale de flux magnétique de surface

La dépendance de la puissance hyperfréquence incidente mesurée de la résistance de
surface elle-méme n'indique pas directement la capacité d'absorption de puissance des films
supraconducteurs. Cette derniére doit étre mesurée en termes de la densité maximale du flux
magnétique de surface sans provoquer la dégradation de ses propriétés. Une densité
importante du flux magnétique de surface, c'est-a-dire du courant RF (radiofréquence), induit
la rupture de pair de la paire de Cooper et augmente la résistance de surface. D'autre part, on
considere qu'un couplage faible entre les limites granulaires ou la symétrie d'onde d du
supraconducteur augmente la résistance de surface.

On doit calculer la densité maximale du flux magnétique de surface d'aprés la dépendance
vis-a-vis de la puissance incidente mesurée de la résistance de surface comme suit [,14 15].

La puissance dissipée dans le résonateur P, est évaluée d'aprés la puissance incidente dans
le résonateur P;, et les paramétres S comme suit:

|:)0 = Pin(l_ | S |2 = Sy |2) (19)

La densité de flux magnétique de surface des films supraconducteurs peut étre calculée par
I'équation analytique. La densité maximale du flux magnétique de surface B est donnée
par I'équation [14] suivante:

S max
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-1/2

Bomax = 0581865

2nR. pd/2
e [02 (20)

2u
— 1+W + —
X 1( r p)pdp R. P

240nzgtan5( h J

oud, Ji, u, W, &, hetiysontles mémes que ceux définis dans les équations (7) a (15), et Aq
est la profondeur de pénétration des films supraconducteurs. A4 peut étre mesurée
directement conformément a la CEI 61788-15. Lorsque les données A4 mesurées directement
ne sont pas disponibles, il convient d'utiliser une valeur type rapportée pour le méme
matériau.

7 Incertitude de la méthode d'essai

7.1 Résistance de surface
On doit utiliser un analyseur de réseau vectoriel, comme spécifié dans le Tableau 2 pour

enregistrer la dépendance de l'affaiblissement vis-a-vis de la fréquence. L'enregistrement
résultant doit permettre la détermination de Q avec une incertitude relative de 10-2.

Tableau 2 — Spécifications de I'analyseur de réseau vectoriel

Plage dynamique de S,,; au-dessus de 60 dB
Résolution de fréquence au-dessous de 1 Hz
Incertitude d'affaiblissement au-dessous de 0,1 dB

Limitation de la puissance d'entrée au-dessous de 10 dBm

Les spécifications de la tige en saphir sont présentées dans le Tableau 3. Les définitions des
termes du Tableau 3 sont présentées a la Figure 5.

Planéité

v

Rugosité de surface

N
S

Axe du
cylindre axe ¢ du
cristal

Perpendicularité

IEC 007/13

Figure 5 — Définitions des termes du Tableau 3.

Tableau 3 — Spécifications des tiges en saphir

Tolérance de diametre + 0,05 mm

Tolérance de hauteur + 0,05 mm

Planéité au-dessous de 0,005 mm

Rugosité de surface surfaces supérieure et inférieure: hauteur moyenne quadratique au-dessous de

10 nm en valeur quadratique moyenne

surface cylindrique: hauteur moyenne quadratique au-dessous de 0,001 mm en
valeur quadratique moyenne

Perpendicularité moins de 0,1°

Axe parallele a I'axe c a 0,3° prés
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7.2 Température

L'appareil de mesure est refroidi jusqu'a la température spécifiée par tout moyen pendant
I'essai Un choix aisé consiste a immerger l'appareil dans un liquide cryogénique. Cette
technique est rapide et simple et donne une température connue et stable. Malheureusement,
la majeure partie des matériaux HTS (Supraconducteurs a haute température critique) sont
endommagés par la condensation d'humidité qui se produit lorsqu'on retire I'échantillon du
liguide cryogénique. De plus, les incertitudes générées par la présence d'un mélange
gaz/liquide dans la cavité et l'inaptitude a mesurer la Rs en fonction de la température
conduisent a l'utilisation d'autres méthodes de refroidissement. On peut contourner ces
limitations par immersion d'un boftier sous vide dans un liquide cryogénique. Si le bofitier sous
vide est rempli de gaz, il se produit alors un refroidissement rapide et une température
uniforme. Si des éléments chauffants sont fixés a I'appareil, les propriétés du matériau HTS
en fonction de la température peuvent alors étre mesurées. Un troisieme choix également bon
consiste a utiliser un cryoréfrigérateur. Dans ce cas, le résonateur est sous vide et il est
refroidi par conduction a travers le conditionnement métallique. On doit également prendre
soin d'éviter les gradients de températures avec l'appareil.

Un cryostat doit étre doté de I'environnement nécessaire pour la mesure de Rg et I'’échantillon
doit étre mesuré dans un état stable et isotherme. On suppose que la température de
I'éprouvette est la méme que celle du porte-échantillon. La température du support doit étre
rapportée avec une précision de + 2 K, mesurée en utilisant un capteur de température
approprié.

La différence entre les températures de I'éprouvette et du support doit étre réduite au
minimum en utilisant des écrans ayant une bonne conductivité thermique.

En ce qui concerne la mesure de dépendance vis-a-vis de la puissance, le chauffage de
I'antenne en boucle par un niveau élevé de puissance hyperfréquence peut affecter les
mesures. Pour minimiser les effets d'échauffement, il convient que la distance entre la tige en
saphir et les boucles des cébles semi-rigides soit suffisamment courte pour réaliser un
couplage fort et pour diminuer le niveau de la puissance hyperfréquence incidente pour la
mesure de puissance. Une force de couplage appropriée est de [|S;4| =3 dB, comme
représenté en 6.3.4 a).

7.3  Structure support d'éprouvette et de maintien

La structure support doit constituer un support adéquat pour I'éprouvette. Il est impératif que
les deux films soient paralléles et mécaniquement stables dans I'ensemble de la mesure, en
particulier dans un cryoréfrigérateur et sur une large gamme de températures.

7.4  Protection de I'éprouvette

La condensation d'humidité et une griffure du film dégradent les propriétés de
supraconductivité. Il convient de prévoir certaines mesures de protection pour les
éprouvettes. Un revétement en polytétrafluoroéthyléne (PTFE) ou en polyméthyleméthacrylate
n'affecte pas les mesures, ceux-ci peuvent donc étre utilisés pour la protection [16]. Une
épaisseur de matériau de recouvrement inférieure a quelques micromeétres est recommandée.

8 Rapport d’essai

8.1 Identification de I'éprouvette
L'éprouvette doit étre identifiée, autant que possible, par les éléments suivants:

a) nom du fabricant de I'éprouvette;
b) classification et/ou symbole;
c) numéro de lot;
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d) composition chimique du film mince et du substrat;
e) épaisseur et rugosité du film mince;
f) technique de processus de fabrication.

8.2 Rapport des valeurs de dépendance de Rg vis-a-vis de la puissance

Les valeurs de Rg ainsi que leurs valeurs fy1;, Q,, &, tan &, P;, correspondantes et leur
dépendance maximale de densité de flux magnétique de surface, (Bg ,,4) doivent étre
indiquées.

8.3 Rapport des conditions d'essai

Les conditions d'essai suivantes doivent étre consignées;

a) fréquence d'essai et résolution de fréquence;
b) puissance incidente RF (radiofréquence) maximale d'essai;

c) température d'essai, incertitude de température et différence de température de deux
plagues;

d) historique de la température de I'échantillon en fonction du temps.
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Annexe A
(informative)

Informations complémentaires concernant les Articles 1 a7

A.1 Trois types de résonateurs a tige en saphir

Un couplage parasite indésirable avec 'autre mode diminue la valeur de Q du résonateur en
mode TE. Pour supprimer le couplage parasite, on préte une attention particuliere a la
conception des résonateurs a fort Q. Trois types de résonateurs sont proposés et représentés
a la Figure A.1:

Ressort Cavité en cuivre Ressort
Films

R R R R R RN . .
supraconducteurs |%] N Cylindre en cuivre
/
f— o — —

Tige en saphir

a) Résonateur de type ouvert b) Résonateur de type cavité c) Résonateur de type fermé
IEC 008/13

Figure A.1 — Trois types de résonateurs a tige en saphir

a) Résonateur de type ouvert: une tige en saphir a faibles pertes est placée entre deux films
supraconducteurs paralléles. Deux cables semi-rigides pour le couplage du dipble
magnétique d'entrée et de sortie RF (radiofréquence) sont fixés des deux cOtés du
résonateur. Avec cette configuration, il convient de concevoir avec soin la position
verticale des céables de couplage de fagcon a éviter aux pertes de rayonnement de se
propager le long des cables de couplage, ce qui dégrade le fort Q du mode TEgmp et
produit une erreur plus grande pour les mesures de Rg.

b) Résonateurs de type cavité: le résonateur de type ouvert représenté en a) est placé a
I'intérieur d'une cavité conductrice (en cuivre).

c) Résonateurs de type fermé: un cylindre conducteur (en cuivre) est placé entre les films
supraconducteurs. Avec cette configuration, la perte de rayonnement le long du cable de
couplage est fortement bloquée par le cylindre en cuivre.

L'appareil de mesure du cryoréfrigérateur est protégé des perturbations mécaniques et
thermiques en utilisant par exemple des absorbeurs de vibrations et/ou en recouvrant
I'appareil d'un écran contre le rayonnement et en l'installant dans un manipulateur axial X-Y
et/ou Z-pour régler les positions d'échantillonnage dans la gamme approximativement de
+1 mm.

La longueur de boucle de lI'antenne est congue en se basant sur la regle du quart de longueur
d'onde pour obtenir la sensibilité de mesure maximale.

A.2 Dimensions de la tige en saphir

La méthode du résonateur diélectrique a deux modes de résonance utilisée dans la présente
norme utilise un seul résonateur saphir qui differe de celui de la norme CEI
(CEI 61788-7:2006) qui lui utilise deux résonateurs saphir de qualité de tans presque
identique. L'utilisation d'un seul résonateur saphir permet de réduire l'incertitude de la
résistance en surface mesurée qui pourrait résulter de l'utilisation de deux résonateurs en
saphir avec des tiges en saphir de qualités méme Iégérement différentes.

uld usym pajjonuooun ‘panwiad si uonnguUIsIp 1o uonanpoidal Jaylny ON UoSIpeN sawer AQ #T0Z-2Z-A0N U0 PapeojuMOp ‘Wo9°1831syda)suonduasgns auj ‘(d41ualos) sisinay uoswoyl Aq owsag yg 01 pasusol| eusrew pajybkdo)d



61788-16 © CEI:2013 -51-

La méthode du résonateur diélectrique a deux modes de résonance utilise les deux modes du
méme résonateur en saphir, a savoir TEy;, et TEy,; [1]2. La tige en saphir est congue avec
ces deux modes dans une plage de fréquence étroite mais sans influence I'un sur l'autre. Il
convient d'autre part d'éviter le couplage entre ces modes TE et les autres modes TM, HE et
EH.

La Figure A.2 représente les diagrammes de mode pour la conception du résonateur a saphir
utilisé pour la méthode du résonateur diélectrique a deux modes de résonance, dans laquelle
les caractéristiques anisotropes uniaxiales de la permittivité relative de la tige en saphir sont
considérées (voir CEl 61788-15). &, ' est la permittivité relative dans le plan perpendiculaire
a l'axe c, d est le diameétre de la tige en saphir, h est la hauteur de la tige en saphir et Ay est
la longueur d'onde de résonance en espace libre.

Comme représenté sur la Figure A.2, il convient de choisir la valeur (d/h)2 aux environs de
3,06 pour s'assurer que les résonances TEgi2 et TEgp1 sont suffisamment rapprochées I'une
de l'autre et ne sont pas affectées I'une par l'autre.

‘ 11 HIE,
wm umm.m HE 5 HE s TMon 4 TEgaHE 2 HE: Moy TEq

TM 30
4} i
Ty
TN‘IIJLI
3t B
~_ lMon
s TEqu
c TM,32p
= TM;10
§ 2t 1
TMaoz
TM30
1t 4
T™,,, Ligne rouge: mode TE
Ligne bleue: mode TM
T™owe Ligne verte: mode HE
0 1 2 3 4 5 6
X% = (dih)? IEC 009/13

NOTE La ligne en pointillés correspond aux dimensions de la tige en saphir utilisée pour la méthode du
résonateur diélectrique a deux modes de résonance. Ay représente la longueur d'onde en espace libre
correspondant a la fréquence de résonance f, et A, = c/f; avec ¢ = 2,9979 x 108 m/s. & = 9,28 et g = 11,3 sont
utilisés pour préparer ce diagramme de mode.

Figure A.2 — Diagramme de mode pour un résonateur au saphir (voir CElI 61788-15)
Puisque la fréquence de résonance du mode TE est fonction de la permittivité relative et des

dimensions de la tige en saphir, son diamétre et sa hauteur sont choisis de facon a obtenir la
fn désirée.
0

D'aprés la courbe du mode TEgi, de la Figure A.2, on peut déterminer la valeur de &,
(d/Ag)2 pour chaque valeur de (d/h)2. Lorsque la valeur de (d/h)? est égale a 3,06, par

2 |es chiffres entre crochets se référent aux documents de référence en A.5 de la présente annexe.
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exemple, la valeur de ¢, (d/A,)? est égale a 4,15. Ainsi, la fréquence de résonance du mode
TEgq, pour la tige en saphir avec une dimension (d/h)? = 3,06 est calculée d'aprés I'équation
suivante, en spécifiant d et ¢, " de la tige en saphir:

gap (A1) = £, (d xfylc)? =415 (A1)

Pour la mesure du résonateur diélectrique a deux modes de résonance, la tige en saphir est
congue de maniere a avoir un diamétre de 11,8 mm et une hauteur de 6,74 mm et ainsi, f;
pour I'un ou l'autre mode TEg, ou TEp,; se situe aux environs de 17 GHz. Pour la mesure de

dépendance vis-a-vis de la puissance, f, pour le mode TE,;; est de 10,6 GHz.

A.3 Technique d'ajustement a un cercle

En principe, la précision d'une mesure de Rg et/ou d'une mesure de tan ¢ dépend
principalement de celle de la mesure du facteur de qualité. La technique d'ajustement a un
cercle permet de mesurer précisément Q. La Figure A.3 est un schéma des deux méthodes

utilisées pour les mesures de Q, a savoir, la méthode classique a 3 dB et la methode
d'ajustement a un cercle.

La méthode a 3 dB est largement utilisée en raison de sa simplicité. Dans la méthode a 3 dB,
Q, est donné par

fo
=— A2
Q. i (A.2)
ou f, est la frequence de résonance et Af est la largeur de bande a demi-puissance
(af =, - f1).

La plupart des analyseurs de réseau vectoriels ont une fonction automatique qui mesure Q
en utilisant la méthode a 3 dB. Toutefois, cette méthode utilise seulement trois points de la
créte de résonance et suppose une créte de résonance symétrique idéale. Les crétes de
résonance réelles présentent fréiquemment des formes asymétriques en raison de l'effet de
couplage des modes indésirables. De plus, lorsque le couplage est tres faible, la mesure de
Q est difficile en raison du bruit dans les données.

3dB Im S
BN 21

\J

Re Sp1

>

fi fo f2 Fréquence

Méthode a 3 dB Méthode d'ajustement a un cercle
IEC 010/13

Figure A.3 — Mesure du facteur de qualité Q, en charge en utilisant
la méthode classique a 3 dB et la méthode d'ajustement a un cercle
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La technique d'ajustement & un cercle [2] convient a la mesure de Q lorsque la résonance
présente un mode indésirable ou des couplages trés faibles. La Figure A.3 représente le
cercle dans le plan complexe de S,;. Pour un circuit équivalent simple pour le résonateur, on
peut définir Sy, par

_ Sa(f)
SZl(f)_—lHQLA(f) (A.3)

ou f est la fréquence, fj est la fréquence de résonance et A(f) est défini par

f5

Af)=1-2 (A.4)

Pour les calculs numériques, il est pratique de tracer la dépendance vis-a-vis de f de la phase
de S,q, @,1(f):

fa(f) = —tanH(Q A(F)) (A.5)

Q_ est calculée comme la constante de I'équation A.5. Une plage de fréquences correcte pour
l'ajustement est pratiquement égale a celle de la méthode a 3 dB (d'environ f; a f,). En
utilisant ces processus d'ajustement, on utilise un grand nombre de points de données de la
dépendance vis-a-vis de f de S,;, ce qui améliore significativement la précision de la mesure,
en particulier lorsque la créte de résonance est trés faible. De plus, la technique d'ajustement
a un cercle utilise des données dans le plan complexe et peut exclure I'effet du couplage de
modes indésirables.

A.4 Résultats d'essai

La Figure A.4 représente la tan § mesurée d'une tige en saphir congue pour la méthode du
résonateur diélectrigue a deux modes de résonance. Les données ont été mesurées a
17 GHz et ramenées a une échelle de 10,7 GHz. La tan ¢ était de I'ordre de 1077, et présentait
une légére augmentation avec l'augmentation de température. La diminution rapide qui suit de
tan ¢ était due a I'ambiguité du Q mesuré pres de T, produite par la variation rapide de Q.
Dans la mesure du résonateur diélectrique a deux modes de résonance, la température du
résonateur doit étre balayée deux fois et la petite différence résultante a ces deux
températures et en conséquence de la mesure de Q( a un effet significatif pres de T.. La
diminution rapide de tan ¢ n'est pas essentielle et ne représente pas une perte intrinseque
dans la tige en saphir.
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Figure A.4 — Dépendance vis-a-vis de la température de la tan &
d'une tige en saphir mesurée en utilisant la méthode du résonateur
diélectrique a deux modes de résonance [3]

La Figure A.5 représente la dépendance vis-a-vis de la densité de flux magnétique de surface
maximum de Rg calculée Q, pour deux films YBCO du commerce sur des substrats en
MgO(100) comme exemple.

L 10,7 GHz . ]

04+ ]

03 .

Rs (mQ)

02|t . 7

0'1735K J

ol . i Ll Ll L
0,001 0,01 0,1 1,0 10

Bsmax (MT)

IEC 012/13

Figure A.5 — Dépendance de la résistance de surface Rg sur
la densité maximale de flux magnétique de surface By .4 [3]
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A.5

[1]

(2]

3]
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Annexe B
(informative)

Considérations relatives a l'incertitude

B.1 Vue d’ensemble

Un certain nombre d'organisations internationales de normalisation, incluant la CEI, ont
décidé en 1995 d'uniformiser l'utilisation des termes statistiques dans leurs normes. Il a été
décidé d'utiliser le terme "incertitude" pour toutes les expressions statistiques quantitatives
(associées a un nombre) et d'éliminer l'utilisation quantitative des termes «précision» et
«exactitude». Les termes "exactitude " et "précision" peuvent toujours étre utilisées d'une
maniere qualitative. La terminologie et les méthodes d'évaluation de l'incertitude sont
normalisées dans le Guide pour I'expression de l'incertitude de mesure (GUM) [1] 3.

On a laissé a chaque comité d'étude le soin de décider de modifier les normes existantes et
futures de maniere a étre cohérentes avec la nouvelle approche uniformisée. Un tel
changement n'est pas aisé et crée une confusion supplémentaire, en particulier pour les
personnes qui ne sont pas familiarisées avec les statistiques et le terme incertitude. Lors de
la réunion du Comité d'Etudes 90 & Kyoto en juin 2006, il a été décidé de mettre en ceuvre
ces changements dans les futures normes.

La conversion des nombres «d'exactitude» et de «précision» en nombres équivalents
«d'incertitude» nécessite la connaissance des origines des nombres. Le facteur
d'élargissement du nombre d'origine peut avoir été 1, 2, 3 ou un autre nombre. Une
spécification d’un fabricant pouvant parfois étre décrite par une répartition rectangulaire
conduit & un nombre de conversion de 1/4/3. Le facteur de recouvrement approprié a été
utilisé lors de la conversion du nombre d'origine en incertitude-type équivalente. Le processus
de conversion n'est pas une opération que l'utilisateur de la norme doit traiter pour la
conformité avec les normes du Comité d'Etudes 90, il n'est expliqué ici que pour informer
l'utilisateur de la fagcon dont les nombres ont été modifiés dans ce processus. Le processus
de conversion en terminologie d’incertitude ne modifie pas la nécessité pour les utilisateurs
d'évaluer leur incertitude de mesure pour déterminer si les criteres de la norme sont
satisfaits.

Les modes opératoires décrits dans les normes de mesure du Comité d’Etudes 90 ont été
concus pour limiter l'incertitude de toute quantité pouvant avoir une influence sur la mesure,
en se fondant sur l'estimation d'ingénierie du responsable et sur la propagation de l'erreur
d'analyse. Dans la mesure du possible, les normes ont des limites simples pour l'influence de
certaines quantités, de sorte qu'il n'est pas demandé a l'utilisateur d'évaluer l'incertitude de
ces quantités. L'incertitude globale d'une norme a ensuite été confirmée par une comparaison
interlaboratoires.

B.2 Définitions

On peut trouver des définitions statistiques dans trois sources: le GUM (Guide de I'expression
de l'incertitude des mesures), le VIM (Vocabulaire international de métrologie - Concepts
fondamentaux et généraux et termes associés) [2] et le NIST Guidelines for Evaluating and
Expressing the Uncertainty of NIST Measurement Results [3]. Tous les termes de statistique
utilisés dans la présente norme ne sont pas explicitement définis dans le GUM (Guide de
I'expression de l'incertitude des mesures). Par exemple, les termes «incertitude-type relative»
et «incertitude-type combinée» sont utilisés dans le GUM 2008 (Guide de l'expression de
I'incertitude des mesures) (5.1.6, Annexe J) mais ils ne sont pas formellement définis dans le
GUM (Guide de I'expression de l'incertitude des mesures) (voir [3]).

3 Les chiffres entre crochets se référent aux documents de référence en B.5 de la présente annexe.
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B.3 Considérations relatives au concept d'incertitude

Précédemment, les évaluations statistiques utilisaient fréquemment le coefficient de variation
(COV) qui est le rapport entre I'écart-type et la moyenne (N.B. le COV est souvent appelé
écart-type relatif). On utilisait ces évaluations pour estimer la précision des mesures et fournir
I'étroitesse des essais répétés. L'incertitude-type (SU) dépend davantage du nombre d'essais
répétés et moins de la moyenne que le COV) et en conséquence, elle fournit dans certains
cas une image plus réaliste de la dispersion des données et de l'estimation de I'essai.
L'exemple ci-dessous représente un ensemble de mesures électroniques de dérive et de
tension de fluage de deux extensométres nominalement identiques utilisant le méme dispositif
de conditionnement de signal et le méme systéme d'acquisition de données. Les n =10
paires de données sont prélevées aléatoirement de la feuille de calcul de 32 000 cellules. Ici,
I'extensomeétre numéro un (E;) est dans la position de décalage nul, tandis que
I'extensomeétre numeéro deux (E,) est dévie de 1 mm. Les signaux de sortie sont en volts.

Tableau B.1 — Signaux de sortie de deux extensomeétres nominalement identiques

Signal de sortie V
E, E,
0,00122070 2,33459473
0,00061035 2,33428955
0,00152588 2,33428955
0,00122070 2,33459473
0,00152588 2,33459473
0,00122070 2,33398438
0,00152588 2,33428955
0,00091553 2,33428955
0,00091553 2,33459473
0,00122070 2,33459473

Tableau B.2 — Valeurs moyennes de deux signaux de sortie

Moyenne (X ) V

E E

1
0,00119019 2,33441162

2

=}

xi
X = ‘:1n V] (B.1)

Tableau B.3 — Ecarts types expérimentaux de deux signaux de sortie

Ecart-type expérimental (s) V

El E2
0,00030348 0,000213381
1 < ¥
s= = (x-xf V] (B.2)
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Tableau B.4 — Incertitudes type de deux signaux de sortie

Incertitude-type (u) V

E E

1 2

0,00009597 0,00006748

LI Y (B.3)

Tableau B.5 — Coefficient de variation de deux signaux de sortie

Coefficient de Variation (COV) %
E

E

1 2

25,4982 0,0091

cov = (B.4)

S
X

L'incertitude-type est trés semblable pour les déviations des deux extensométres. Par
opposition, le coefficient de variation COV différe d'un facteur de presque 2800 entre les deux
ensembles de données. Ceci montre l'avantage d'utiliser l'incertitude-type qui est
indépendante de la valeur moyenne.

B.4 Exemple d'évaluation d'incertitude pour les normes du Comité d'Etudes 90

La valeur d'une mesure observée ne coincide habituellement pas avec la valeur vraie du
mesurande. La valeur observée peut étre considérée comme une estimation de la valeur
vraie. L'incertitude fait partie de «l'erreur de mesure» qui est une partie intrinséque de toute
mesure. L'amplitude de l'incertitude est une mesure de la qualité métrologique des mesures
et améliore également la connaissance du mode opératoire de la mesure. Le résultat de toute
mesure physique est habituellement constitué de deux parties: une estimation de la valeur
vraie du mesurande et l'incertitude de cette «meilleure» estimation. Dans ce contexte, le GUM
(Guide de l'expression de l'incertitude des mesures) est un guide d'une documentation
normalisée transparente du mode opératoire de mesure. On peut tenter de mesurer la valeur
vraie en mesurant «la meilleure estimation» et en utilisant des évaluations d'incertitude
pouvant étre considérées de deux types: les incertitudes de Type A (mesures répétées en
laboratoire exprimées généralement sous forme de distributions gaussiennes) et les
incertitudes de Type B (expériences antérieures, données documentées, informations du
fabricant, etc., souvent fournies sous la forme de distributions rectangulaires).

Le calcul d'incertitude utilisant le mode opératoire du GUM est illustré dans I'exemple suivant:

a) Dans la premiere étape, l'utilisateur doit déterminer un modele de mesure mathématique
sous la forme de mesurande identifié en fonction de toutes les grandeurs d'entrée. Un
exemple simple d'un tel modéle est donné pour l'incertitude d'une mesure de force F| ¢
utilisant une cellule d'effort:

Flc =W +dy +dg +dge

ou W, d,, dg, et dg, représentent le poids de I'étalon comme prévu, les données du
fabricant, les contrdles répétés de poids étalon/jour et la reproductibilité des contrbles, a
des jours différents, respectivement.

Les grandeurs d’entrée sont ici: le poids mesuré des poids étalon en utilisant différentes
balances (Type A), les données du fabricant (Type B), les résultats d'essais répétés en
utilisant le systéme électronique numérique (Type B) et la reproductibilité des valeurs
finales mesurées des jours différents (Type B).
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b)

c)

d)

e)

f)

9)

Il convient que I'utilisateur identifie le type de distribution pour chaque grandeur d'entrée
(par exemple, distributions gaussiennes pour les mesures de Type A et distributions
rectangulaires pour les mesures de Type B).

Evaluer l'incertitude-type des mesures de Type A,

s . . L. . .
Up :T ou, s est I'écart type expérimental et n est le nombre total de points de données
n

mesurés.

Evaluer les incertitudes-type des mesures de Type B:

ou, d,, est la gamme de valeurs distribuées rectangulaires

Calculer [l'incertitude-type composée pour le mesurande en combinant toutes les
incertitudes-type a l'aide de I'expression suivante:

Ue =4U3 +U3

On suppose dans ce cas qu'il n'y a aucune corrélation entre les grandeurs d'entrée. Si
I'équation modele comporte des termes avec des produits ou des quotients, l'incertitude-
type composée est évaluée en utilisant des dérivées partielles et la relation devient plus
complexe en raison des coefficients de sensibilité [4, 5].

Facultatif - l'incertitude-type composée de l'estimation du mesurande de référence peut
étre multipliée par un facteur d'élargissement (par exemple, 1 pour 68 %, 2 pour 95 % ou
3 pour 99 %) pour augmenter la probabilité pour espérer que le mesurande appartienne a
l'intervalle.

Rapporter le résultat sous forme de I'estimation du mesurande * l'incertitude élargie, avec
'unité de mesure et au minimum, I'état du facteur d'élargissement utilisé pour calculer
I'incertitude élargie et la probabilité de couverture estimée.

Pour faciliter le calcul et normaliser le mode opératoire, l'utilisation d'un logiciel commercial
certifié approprié constitue une méthode directe allégeant la quantité de travail de routine [6,
7]. En particulier, on peut obtenir facilement les dérivées partielles indiquées avec un tel outil
logiciel. D'autres références pour les lignes directrices des incertitudes de mesure sont
données en [3, 8 et 9].

B.5 Documents de référence de I'Annexe B

[1]

(2]

(3]

[4]

[5]

[6]
[7]

Guide ISO/CEI 98-3:2008, Incertitude de mesure — Partie 3: Guide pour I'expression de
I'incertitude de mesure (GUM:1995)

Guide ISO/CEI 99:2007, Vocabulaire international de la métrologie — Concepts de base
et généraux et termes associés (VIM)

TAYLOR, B.N. and KUYATT, C.E. Guidelines for Evaluating and Expressing the
Uncertainty of NIST Measurement Results. NIST Technical Note 1297, 1994 (Disponible
a <http://physics.nist.gov/Pubs/pdf.htmI>)

KRAGTEN, J. Calculating standard deviations and confidence intervals with a
universally applicable spreadsheet technique. Analyst, (1994) 119, 2161-2166

EURACHEM / CITAC Guide CG 4 Second edition:2000, Quantifying Uncertainty in
Analytical Measurement

Disponible a <http://www.gum.dk/e-wb-home/gw_home.html|>

Disponible a <http://www.isgmax.com/>

uld usym pajjonuooun ‘panwiad si uonnguUIsIp 1o uonanpoidal Jaylny ON UoSIpeN sawer AQ #T0Z-2Z-A0N U0 PapeojuMOp ‘Wo9°1831syda)suonduasgns auj ‘(d41ualos) sisinay uoswoyl Aq owsag yg 01 pasusol| eusrew pajybkdo)d


http://www.isgmax.com/

8]

[9]

- 60 - 61788-16 © CEI:2013

CHURCHILL, E., HARRY, H.K., and COLLE,R., Expression of the Uncertainties of Final
Measurement Results. NBS Special Publication 644 (1983)

JAB NOTE Edition 1:2003, Estimation of Measurement Uncertainty (Electrical Testing /
High Power Testing). (Disponible a <http://www.jab.or.jp>
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