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Anwendungsbeginn
Anwendungsbeginn dieser Norm ist ... .

Nationales Vorwort

Die Deutsche Fassung des europdischen Dokuments prEN IEC 61788-23:2020 ,Supraleitfahigkeit — Teil 23:
Messung des Restwiderstandsverhéltnisses — Restwiderstandsverhéltnis von hochreinen Niob Supraleitern fiir
Kavitdten“ (Entwurf in der Umfrage) ist unverandert in diesen Norm-Entwurf ibernommen worden.

Die Internationale Elektrotechnische Kommission (IEC) und das Europédische Komitee fir Elektrotechnische
Normung (CENELEC) haben vereinbart, dass ein auf IEC-Ebene erarbeiteter Entwurf flr eine Internationale
Norm zeitgleich (parallel) bei IEC und CENELEC zur Umfrage (CDV-Stadium) und Abstimmung als FDIS (en:
Final Draft International Standard) bzw. Schluss-Entwurf fiir eine Europdische Norm gestellt wird, um eine
Beschleunigung und Straffung der Normungsarbeit zu erreichen. Dem entsprechend ist das internationale
Dokument IEC 90/457/CDV:2020 ,Superconductivity — Part 23: Residual resistance ratio measurement —
Residual resistance ratio of cavity-grade niobium superconductors” unverdndert in den Entwurf
prEN IEC 61788-23:2020 Ubernommen worden.

Da die Deutsche Fassung noch nicht endgultig mit der Englischen und Franzésischen Fassung abgeglichen
ist, ist die englische Originalfassung des IEC-CDV entsprechend der diesbeziglich durch die IEC erteilten
Erlaubnis beigefagt. Die Nutzungsbedingungen fir den deutschen Text des Norm-Entwurfes gelten
gleichermalien auch fir den englischen IEC-Text.

Das internationale Dokument wurde vom TC 90 ,Superconductivity“ der Internationalen Elektrotechnischen
Kommission (IEC) erarbeitet und unterliegt dem Copyright der IEC 5.

Bei der Abstimmung zu dem Europaischen Schluss-Entwurf bei CENELEC und dem Internationalen Schluss-
Entwurf bei IEC [Final Draft International Standard (FDIS)] sind jeweils nur ,JA/NEIN“-Entscheidungen
moglich, wobei ,NEIN“-Entscheidungen fundiert begriindet werden missen. Dokumente, die bei CENELEC
als Europdische Norm angenommen und ratifiziert werden, sind unveréndert als Deutsche Normen zu
Ubernehmen.

Fur dieses Dokument ist das nationale Arbeitsgremium K 184 ,Supraleiter” der DKE Deutsche Kommission
Elektrotechnik Elektronik Informationstechnik in DIN und VDE (www.dke.de) zustandig.

Far den Fall einer undatierten Verweisung im normativen Text (Verweisung auf ein Dokument ohne Angabe
des Ausgabedatums und ohne Hinweis auf eine Abschnittsnummer, eine Tabelle, ein Bild usw.) bezieht sich
die Verweisung auf die jeweils aktuellste Ausgabe des in Bezug genommenen Dokuments.

Fur den Fall einer datierten Verweisung im normativen Text bezieht sich die Verweisung immer auf die in
Bezug genommene Ausgabe des Dokuments.

Der Zusammenhang der zitierten Dokumente mit den entsprechenden deutschen Dokumenten ergibt sich,
soweit ein Zusammenhang besteht, grundséatzlich Gber die Nummer der entsprechenden |IEC-Publikation.
Beispiel: |IEC 60068 ist als EN 60068 als Europdische Norm durch CENELEC (bernommen und als
DIN EN 60068 ins Deutsche Normenwerk aufgenommen.

Es wird auf die Méglichkeit hingewiesen, dass einige Elemente dieses Dokuments Patentrechte beriihren
kénnen. IEC ist nicht dafir verantwortlich, einige oder alle diesbeziiglichen Patentrechte zu identifizieren.

Das Original-Dokument enthélt Bilder in Farbe, die in der Papierversion in einer Graustufen-Darstellung

wiedergegeben werden. Elektronische Versionen dieses Dokuments enthalten die Bilder in der originalen
Farbdarstellung.
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Anderungen

Gegeniiber DIN EN IEC 61788-23 (VDE 0390-23):2019-08 wurden folgende Anderungen vorgenommen:
a) Der Titel wurde gedndert und mit Bezug auf Niobium von héchster Reinheit (Kavitats-Giite) prazisiert.

b) Der Anwendungsbereich wurde aktualisiert.

c) Uberarbeitung und Prazisierung von Beschreibungen zur Durchfilhrung von Messungen und Prifungen
zum besseren Verstandnis.

d) Beziige und Verweisungen wurden aktualisiert.

e) Angaben zu Werten, Grenzwerten und Messbedingungen wurden aktualisiert.
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Supraleitfahigkeit -
Teil 23: Messung des Restwiderstandsverhéltnisses —
Restwiderstandsverhaltnis von hochreinen Niob Supraleitern fir Kavitidten
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Einleitung

Hochreines Niob ist das hauptséchlich verwendete Material bei der Herstellung von supraleitenden Hoch-
frequenz-Kavitaten. Niob dhnlicher Gite kann fiur die Herstellung von supraleitenden Drahten verwendet
werden. Fir Zwecke der Beschaffung von Rohmaterialien und zur Qualitdtssicherung fir die gelieferten
Produkte wird oft das Restwiderstandsverhéltnis (RRR) (en: residual resistance ratio) herangezogen, um die
Reinheit eines Metalls zu spezifizieren oder zu bewerten. Flr andere Metalle als Niob ist das Restwider-
standsverhaltnis definiert als das Verhéltnis des elektrischen Widerstands, gemessen bei Raumtemperatur
(293 K), zum elektrischen Widerstand derselben Probe, gemessen bei tiefer Temperatur (~4,2 K). Der Tief-
temperaturwiderstand wird oft Restwiderstand genannt. Héhere Reinheiten sind assoziiert mit héheren Wer-
ten fur das Restwiderstandsverhaltnis.

Niob zeigt aufgrund seines Uberganges zum supraleitenden Zustand bei ~9,2 K spezielle Probleme, denn
der elektrische Gleichstromwiderstand unterhalb dieser Temperatur betrégt effektiv null Ohm. Mit der obigen
Definition ergébe sich somit ein unendlicher Wert fir das Restwiderstandsverhéltnis. In dieser Internationalen
Norm wird ein Prifverfahren beschrieben, bei dem das Restwiderstandsverhaltnis aus der graphischen
Darstellung des Widerstandes in Abhangigkeit des Transportstroms bestimmt wird. Dabei wird die Probe in
Abwesenheit eines angelegten magnetischen Felds sukzessive bis durch den supraleitenden Ubergang
hindurch erwarmt. Dies resultiert in einer Bestimmung des Restwiderstandes bei einer Temperatur von
~10 K, also gerade eben oberhalb des Ubergangs zur Supraleitung. Aus diesem Wert wird anschlieRend das
Restwiderstandsverhéltnis bestimmt.

Auch fir die Bestimmung des Restwiderstandsverhéltnisses von supraleitenden Drahten existieren internati-
onale Normen. Im Gegensatz zu supraleitenden Drahten, welche gewoéhnlich eine Verbindung aus supra-
leitenden und nicht-supraleitenden Materialien sind, und bei denen das Restwiderstandsverhéltnis nur repra-
sentativ fur die supraleitende Komponente ist, besteht hier die gesamte Probe aus supraleitendem Niob. Niob
steht Oblicherweise in Form eines Bleches, Barrens oder Rohres, nicht aber als Draht zur Verfigung. Fur
solche Formen werden Probenkérper wahrscheinlich Dimensionen von einigen Millimetern transversal zur
elektrischen Stromrichtung aufweisen. Dieser Unterschied ist fur die Durchfiihrung von Messungen des
elektrischen Widerstands nicht unerheblich, da Niob-Proben wahrscheinlich fiir das gleiche Léange-zu-Durch-
messer-Verhaltnis deutlich langer sind als ein Draht, und héhere elektrische Stréme benttigt werden, um
ausreichende Spannungssignale zu erzeugen. Eine Anleitung fiir die Dimensionierung von Proben und
elektrischen Anschlissen ist in Anhang A beschrieben. Ein Prifaufbau sollte auch Aspekte wie die Orientie-
rung des Probenkérpers im Verhéltnis zur Oberfliche des flissigen Heliums, die Zugénglichkeit der An-
schlisse durch Offnungen in gangigen DewargefaRen fur flissiges Helium, das Design der
Stromzufiihrungen und -kontakte und die Minimierung des thermischen Gradienten Gber grofRe Probenlangen
in Betrachtung ziehen. Diese Aspekte unterscheiden die vorliegende Internationale Norm von verwandten
Normen fiir Dréhte.

Es sind verschiedene andere Prifverfahren angewendet worden, um das Restwiderstandsverhaltnis zu
bestimmen. In einigen Verfahren wird fir den hohen Widerstandswert eine Messung bei einer von 293 K ab-
weichenden Temperatur verwendet. Einige Verfahren nutzen fur den niedrigen Widerstandswert eine Extra-
polation bei 4,2 K. Ein Vergleich zwischen dem Verfahren dieser Norm und anderen Prifverfahren wird in
Anhang A dargestellt. Es sollte angemerkt werden, dass bei diesen anderen Verfahren Abweichungen von
bis zu 10 % auftreten, was gréRer als die angestrebte Unsicherheit nach dieser Norm ist. Aus diesem Grund
sollte sorgfaltig darauf geachtet werden, dass diese Norm angewendet wird, oder die dazu angegebenen
Korrekturen, die entsprechend dem verwendeten Prifverfahren in Anhang A aufgelistet sind.

Wann immer mdéglich sollte dieses Prifverfahren an Handler und Kooperationspartner gegeben werden, die
ebenfalls Messungen des Restwiderstandsverhaltnisses durchfihren. Um die Konsistenz zu férdern, sind die
Ergebnisse von Vergleichs-Rundversuchen zwischen verschiedenen Laboren ebenfalls in Anhang A wieder-
gegeben.

Documepts

Document Sharing Hub

Full document details: E DIN EN IEC 61788-23:2020-08


http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iec-61788-23-2020-08
http://www.avadocuments.com/doc/e-din-en-iec-61788-23-2020-08

— Entwurf —

E DIN EN IEC 61788-23 (VDE 0390-23):2020-08
prEN IEC 61788-23:2020

1 Anwendungsbereich

Dieser Teil der internationalen Normenreihe |IEC 61788 ,Supraleitfahigkeit* beschreibt ein Prifverfahren zur
Bestimmung des Restwiderstandsverhéltnisses (RRR), rrgr, von Niob mit Kavitats-Gite. Dieses Verfahren

ist fur hochreines Niob mit 150 < rrrg < 600 vorgesehen. Das Prifverfahren sollte giiltig sein fir Proben mit

einem rechteckigen oder runden Querschnitt mit einer Querschnittsfliche gréRer als 1 mm? aber kleiner als

20 mm2, und einer Lange, die nicht kleiner ist als das 10-Fache und nicht gréRer ist als das 25-Fache der
Breite oder des Durchmessers der Probe.

2 Normative Verweisungen

Die folgenden Dokumente werden im Text in solcher Weise in Bezug genommen, dass einige Teile davon
oder ihr gesamter Inhalt Anforderungen des vorliegenden Dokuments darstellen. Bei datierten Verweisungen
gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatierten Verweisungen gilt die letzte Ausgabe des in
Bezug genommenen Dokuments (einschlieRlich aller Anderungen).

IEC 60050-815, International Electrotechnical Vocabulary (IEV) — Part 815: Superconductivity (verfligbar
unter: www.electropedia.org)

3 Begriffe
Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die Begriffe nach IEC 60050-815 und die folgenden Begriffe.

ISO und IEC stellen terminologische Datenbanken fiir die Verwendung in der Normung unter den folgenden
Adressen bereit:

¢ |EC Electropedia: verfugbar unter hitp://www.electropedia.org/

¢ |SO Online Browsing Platform: verfiigbar unter http://www.iso.org/obp

31

Restwiderstandsverhaltnis

RRR (en: residual resistance ratio)

Verhéltnis des Widerstands bei Raumtemperatur zu dem Widerstand unmittelbar oberhalb des Ubergangs
zur Supraleitung

dabei ist R, der Widerstand bei 293 K und R, der Widerstand direkt oberhalb des Ubergangs zur Supraleitung
bei ~10 K.
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Wiederstand

-
T.” Temperatur

Bild 1 - Zusammenhang zwischen Temperatur und Widerstand
nahe am supraleitenden Ubergang

Anmerkung 1 zum Begriff:  In dieser Norm wird die Raumtemperatur mit 293 K (20 °C) definiert und das Restwider-
standsverhéltnis wird wie folgt erhalten: Bild 1 zeigt schematisch die Daten fir den Widerstand als Funktion der
Temperatur und das graphische Verfahren zur Bestimmung des Wertes von R,,. In diesem Bild ist, dargestellt durch Linie

(a), der Bereich der gréfiten Steigung zu gréBeren Temperaturen hin extrapoliert und, dargestellt durch Linie (b), der

Bereich der kleinsten Steigung bei Temperaturen Uber der Ubergangstemperatur zu niedrigen Temperaturen hin
extrapoliert. Der Schnittpunkt dieser Extrapolationen in Punkt A bestimmt sowohl den Wert von R, als auch den

Temperaturwert T_".

Anmerkung 2 zum Begriff. ~ Der Wert 7_* ist &hnlich dem in [1]" definierten Wert beim Ubergang und sollte nicht mit
dem am Mittelpunkt des Ubergangs definierten Wert 7" aus [2] verwechselt werden.

Anmerkung 3 zum Begriff:  In einigen Normen oder dokumentierten Verfahren, wie z. B. [3 - 6], wird rpp, mit einem
Wert R,, der bei einer von 293 K verschiedenen Temperatur bestimmt wurde, oder einem Wert R,, der unter dem supra-

leitenden Ubergang bestimmt wurde, definiert. Anwender dieses Dokumentes sollten vor solchen abweichenden Defini-
tionen gewarnt sein.

Anmerkung 4 zum Begriff:  Diese Anmerkung betrifft nur die franzésische Fassung.

4 Prinzip des Verfahrens

Das 4-Punkt-Verfahren zur Bestimmung des Gleichstromwiderstandes muss sowohl bei Raumtemperatur als
auch bei tiefen Temperaturen durchgefilhrt werden. Die Messungen dirfen entweder als Funktion der Tem-
peratur oder als Funktion der Zeit mit steigender Temperatur durchgefihrt werden.

Die relative kombinierte Standardmessunsicherheit betragt 3 % bei einem Erweiterungsfaktor von 2.

Messungen miissen die folgenden Merkmale aufweisen:

a) Der Messstrom ist ausreichend grof3, um Signale in der GroRenordnung von 1 pV zu liefern. Zur elektri-
schen Sicherheit sollte die maximale Stromdichte von 1 A/mm? niemals iiberschritten werden.

1 Zahlenangaben in eckigen Klammern verweisen auf die Literaturangaben.
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b) Der Kontaktwiderstand der Stromkontakte ist ausreichend klein, um ein UberméRiges Aufheizen der
Probe zu verhindern. Typische Tieftemperatur-Messbedingungen erfordern eine Leistungsdissipation an
den Kontakten von unter 1 mW.

c) Die GréRe der Proben muss ausreichend grof3 sein, um durch Schneiden und Handhabung bedingte

Schaden zu minimieren. Typische Proben weisen einen Querschnitt von 1 mm bis 3 mm auf und eine

Querschnittsflache von > 5 mm?Z.

d) Die Lange der Probe muss mindestens das 10-Fache jedoch nicht mehr als das 25-Fache der Breite
oder des Durchmessers (grofite Querschnittsdimension) aufweisen.

Anhang A befasst sich mit Betrachtungen zur Dimensionierung von Proben und zu Messstrémen.

5 Messgerite

5.1 Spulenkoérper oder Messplatine

Es ist ein gerader Spulenkérper oder eine gerade Messplatine zu verwenden, um die Probe zu befestigen.
Mdégliche Materialien fir die Konstruktion sind unter anderem reines Kupfer, reines Aluminium, reines Silber;
Cu-Zr, Cu-Cr-Zr, Cu-Be und andere Kupferlegierungen von elektrotechnischer Gite; Al-Mg, Al-Ag und andere
Aluminiumlegierungen von elektrotechnischer Giite und Silberlegierungen von elektrotechnischer Giite. Diese
bieten eine hohe thermische Leitféhigkeit und verhindern thermische Gradienten wahrend einer Messung. Es
sollte sorgfaltig darauf geachtet werden, dass die Probe gegen den Spulenkérper isoliert ist. Mogliche isolie-
rende Materialien sind unter anderem Polyethylenterephthalat, Polyester und Polytetrafluoroethylene, welche
als Folien, Bander oder Beschichtungen benutzt werden kénnen. Glasfaserverstarktes Epoxidharz oder an-
dere Verbundmaterialien mit einer guten thermischen Leitfahigkeit bei tiefen Temperaturen kénnen ebenfalls
genutzt werden.

Die Messplatine sollte eine saubere und glatte Oberflache besitzen. Es sollten keine Grate, Kanten, Spalten
oder anderen Unebenheiten vorhanden sein, die die Probe beeinflussen kénnten. Proben aus hochreinem
Niob sind weich und anfallig far Verformungen durch Oberflachendefekte, die die Probe verdndern und die
Widerstandsmessung unglltig machen kénnen.

Der Spulenkérper oder die Messplatine miissen die gesamte Lange und Breite der Probe abdecken. Die Ver-
arbeitung des Spulenkérpers oder der Messplatine sollte auf die Probe keine Biegedehnung von mehr als
0,2 % austiben.

Ein Thermometer mit einer Fehlergrenze von 0,1 K ist hilfreich, wird aber nicht vorausgesetzt. Der Spulenkér-
per oder die Messplatine kann eine Befestigung fir ein Tieftemperaturthermometer besitzen, das in der Nahe
des Zentrums der Probe liegt.

Geeignete Messplatinen sind mindestens 30 mm lang, um der Zusammensetzung von Teilen und der Hand-
habung von Proben mit Menschenhénden entgegenzukommen. Mehrere Proben kénnen auf einer einzelnen
Messplatine befestigt werden.

5.2 Kryostat und Befestigung des Messspulenkérpers oder der Messplatine

Im Messaufbau missen Vorkehrungen fiir eine mechanische Unterstitzung des Spulenkérpers oder der
Messplatine getroffen werden. Zusétzlich muss die Befestigung die elektrischen Kontakte fiir den Proben-
messstrom, die Probenmessspannung und den benétigten Strom und die Spannung fir die Thermometer
fuhren. Fur R, und R, muss die Befestigung erlauben, dass Strom nur durch die Probe fliet, damit die

gesamte gemessene Spannung nur der von der Probe erzeugten Spannung entspricht.

Der Befestigungsaufbau muss eine Messung von sowohl R, als auch R, ohne Aus- und Einbau der Probe
erlauben. Die Messung von R, muss die Benutzung eines Kryostaten erfordern, der im Befestigungsaufbau
integriert sein muss.
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Der Kryostat muss ein Flussigheliumreservoir an der Unterseite einer betrachtlichen, vertikal ausgerichteten
Aussparung besitzen. Ein Befestigungsaufbau muss eine Erhebung und Absenkung der Probe in das oder
aus dem Heliumbad ermdéglichen. Dariiber hinaus muss eine Mdglichkeit zum Feststellen der Probenposition
im flissigen Helium oder Gber der Oberflache auf verschiedenen Héhen gegeben sein. Eine solche Aufhan-
gung erlaubt ein Temperaturgleichgewicht wahrend der Messung und eine langsame Erhéhung der Tempe-
ratur mit der Héhe tiber dem Heliumbad. Alternativ kann eine Absenkung in das Heliumbad mit anschlieRen-
der Anpassung des Heliumlevels durch Aufkochen oder Drucktransfer zur Variation der Temperatur genutzt
werden.

Ein Heizer kann genutzt werden, um den Spulenkérper oder die Messplatine zu heizen. Es sollte darauf ge-
achtet werden, dass der Heizer entlang des Spulenkdrpers verteilt ist und UberméaRige Leistungen vermieden

werden. Zum Beispiel kénnte eine Punktquelle mit 1 W Heizleistung im Zentrum eines 1 cmz-SpuIenkﬁrpers,
auf dem eine 5 cm-Probe angebracht ist, einen thermischen Gradienten von 2,5 K entlang der Probe erzeu-

gen, wenn die thermische Leitfahigkeit 100 W m™" K~ betragt.

Geeignete Tieftemperaturverfahren sind bei der Konstruktion von Kryostat und Messaufbau zu befolgen. Dies
schliefdt auch den Einsatz von Materialien mit niedriger Leitfahigkeit ein, wie z. B. diinnwandige nichtrostende
Stahlrohre, Verbundmaterialien, Keramiken oder Isolierung, um GlbermaRiges Verdampfen durch Warmeein-
trag von der Umgebung zu verhindern. Ein EinschlieRen der Messplatine oder des Spulenk&rpers mit einer
Kanne oder einem Schild kann die thermische Stabilitdt erhéhen. MalRnahmen zur Druckentlastung und
Vakuumisolierung des flissigen Heliums sollten im Messaufbau enthalten sein.

6 Probenvorbereitung

Hochreines Niob ist leicht verformbar, und selbst kleinste Krafte kdnnen zu einer Verformung des Materials
fuhren. Da Versetzungen eine Ursache fir Elektronenstreuung sind, kann eine Probenverformung unbeab-
sichtigt zum Restwiderstand beitragen und das Prifergebnis beeinflussen. Daher sind besondere Vorschrif-
ten bei der Probenpréaparation zu beachten. Schneidetechniken miissen Hitze und Dehnung nach Mdéglichkeit
verhindern. Erodieren, Flussigkeitsstrahlschneiden oder konventionelles Bearbeiten mit niederen Geschwin-
digkeiten sind akzeptable und weitverbreitete Verfahren zur Anwendung mit hochreinem Niob. Aus groReren
Teilen geschnittene Proben sollten wahrend dem Transport geschitzt und an einem Stitzteil befestigt wer-
den. Maflinahmen zur Entgratung von Proben sollten mit groRer Achtsamkeit durchgefiihrt werden, um Bie-
gungen, UbermafRige Hitze oder anderweite Schaden an der Probe zu verhindern. Leichtes Schleifen mit
feinem Papier ist ein annehmbarer Ansatz.

Proben sollten rechteckige oder runde Barren mit einem einheitlichen Querschnitt sein. Lange Seiten der
Probe missen parallel ausgerichtet sein. Drehungen oder Krimmungen jeglicher Art sind zu verhindern, um
sicherzustellen, dass es zu keinen Biegungen oder Verdrehungen beim Anbringen der Probe am Spulen-
koérper oder der Messplatine kommt. Proben in Form eines Bogens oder eines ,U" sind akzeptabel, sofern die
gesamte Krimmung ohne Verdrehungen auf einer Flache angebracht werden kann.

Die Proben missen sauber sein und keine Riickstandsspuren von Schneideflissigkeiten oder anderen Ober-
flachenverunreinigungen aufweisen. Zur Reinigung von Rickstdnden wird bevorzugt: eine Entfettung mit L&-
semitteln, gefolgt von einer Ultraschallreinigung mit einem milden Reinigungsmittel auf Wasserbasis, an-
schlieRendem Abspiilen mit destilliertem oder ultrareinem Wasser und Trocknen in Luft. Chemisches Atzen
zur Reinigung der Oberflache birgt das Risiko von Verunreinigungen, vor allem durch Wasserstoff und
Sauerstoff, und sollte vermieden werden. Sanftes mechanisches Polieren der Bereiche, an denen Span-
nungsabgriffe und Stromkontakte anliegen, ist fir gewdhnlich ausreichend, um Oberflichenoxide zu entfer-
nen. Eine Beschichtung dieser Bereiche mit Indiumfolie oder anderen Metallen, z. B. durch Aufdampfen oder
Sputtern, ist eine annehmbare Technik, um polierte Kontakte zu schiitzen, sofern darauf geachtet wird, dass
eine komplette Beschichtung der Probe verhindert wird.

Die Versuchsprobe muss aus einem einzelnen Stiick bestehen und darf keine Létstellen oder Klebeverbin-
dungen enthalten.

Die Versuchsprobe ist mechanisch am Spulenkdrper oder der Messplatine zu befestigen. Besondere Vorsicht

ist wahrend der Installation und dem Einsetzen der Probe erforderlich, um keine GibermaRigen Kréafte, Biege-
dehnung, Zugspannungen oder Drehkrafte auf die Probe wirken zu lassen.
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Die Versuchsprobe muss so eingebaut werden, dass die Stromkontakte nahe den Enden der Probe anliegen
und ein Paar Spannungskontakte Uber dem zentralen Teil zwischen den Stromkontakten, d. h. entsprechend
dem 4-Punkt-Messverfahren anliegen. Die Spannungskontakte miissen zu den Stromkontakten einen Ab-
stand besitzen, der nicht kleiner ist als die gréfRte Abmessung (Breite, Dicke oder Durchmesser) transversal
zur Probenlénge.

7 Messtechnik und Auswertung

7.1 Messtechnik

Moderne Spannungsquellen kénnen per Computer gesteuert werden und besitzen zahlreiche Funktionen, die
eine Fernkontrolle des Stromoutputs erlauben. Die Benutzung derartiger Spannungsquellen wird nicht vor-
ausgesetzt, konnte aber die Automatisierung von Messungen deutlich vereinfachen. Ein gepulster Betrieb
ermdglicht eine Begrenzung des flieBenden Stroms auf die Messzeit, wodurch eine Generierung von Warme
aulerhalb der Messzeit unterbunden wird. Wenn ein gepulster Betrieb benutzt wird, muss die Pulsdauer ge-
nigend Spielraum bieten, damit das Spannungssignal sich stabilisieren und gefiltert werden kann.

Einige Spannungsquellen verfiigen Uber einen eingebauten Nebenwiderstand, um den flieRenden Strom zu
regulieren. Wenn eine solche Spannungsquelle verwendet wird, muss der interne Nebenwiderstand regel-
maRig mit einem externen Nebenwiderstands- und Spannungsmessgerat kalibriert werden.

Der Messaufbau kann zu einer beliebigen Grundspannung Uj, fihren, die méglicherweise messbar ist, wenn
sich die Probe im supraleitenden Zustand befindet und die Spannungsquelle ausgeschaltet ist. Der Wert Uy,

kann (ber die Zeit aufgrund von thermischen Anderungen der Umgebung und anderen Effekten driften.
Komplexere Messgeréate besitzen einen Ausgleich fiir das Driften und automatisches Nullen, so dass das
zeitliche Mittel von Uy gleich null ist. Digitale Spannungsmeter sind keine Voraussetzung, kénnen die Mes-

sung aber deutlich verbessern. Neben dem Ausgleich fir das Driften und Nullen der Spannung kann die Ge-
nauigkeit der Spannungsmessung durch Filtern und internen Ausgleich von thermisch bedingten Spannun-
gen verbessert werden. Beim Filtern sollte das Spannungssignal iber mindestens einen Zeitraum gemittelt
werden, der der thermischen Zeitkonstant des Aufbaus bei tiefen Temperaturen entspricht, Uiblicherweise in
der Gréfenordnung von 0,1 s bis 10 s. Es sollte darauf geachtet werden, dass die Funktionsweise der Kor-
rekturen der Spannung beziglich Drift und thermalen Effekten verstanden wird. Sensitive Spannungsmess-
gerate, insbesondere Nanovoltmeter, bendtigen einen Vorverstarker, der im thermischen Gleichgewicht ist,
was unter Umstanden einen mehrstiindigen Betrieb vor der Messung voraussetzt.

Computergestiitzte Messungen vereinfachen die Aufzeichnung und Darstellung der Daten deutlich.
7.2 Widerstand (R,) bei Raumtemperatur

Die Umgebungstemperatur 7'; des Messlabors muss gemessen werden. Ein Probenstrom /; ist entsprechend
den in Abschnitt 4 gegebenen Voraussetzungen anzulegen. Die resultierende Spannung U; muss zusammen
mit /4, und 7, aufgezeichnet werden. Der Widerstand ist zu bestimmen nach

Ry = %[1- 0,0037 (7; - 293)] (2)

Dabei ist Ty in der Einheit Kelvin angegeben. Der Koeffizient 0,0037 spiegelt die experimentell beobachtete
Anderungsrate des Widerstands in Abhéngigkeit von der Temperatur im Intervall 273-300 K wider, siehe [7].

7.3 Restwiderstand (R,) direkt iiber dem supraleitenden Ubergang

Die Messung von R, muss mit der Probe durchgefiihrt werden, solange diese noch auf dem Spulenkérper
oder der Messplatine flr die Messung von R4 befestigt ist.
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Die Probe muss in einen Kryostaten positioniert werden, wie in 5.2 beschrieben. Die Probe ist langsam in das
Flussigheliumbad zu tauchen und bis zur Flissighelium-Temperatur abzukihlen. Wahrend das anfangliche
Absenken der Probe zu einem intensiven Aufkochen des flissigen Heliums fihrt, kann es bis zu 5 min
dauern, bis die Warme vom Spulenkérper entzogen ist, insbesondere wenn dieser abgeschirmt ist. Wahrend
dieser Phase darf ein Strom flieRen gelassen und die Spannung beobachtet werden, aber es darf keine Mes-
sung durchgefihrt werden, bis das intensive Verdampfen voriber ist.

Nachdem sich die Verdampfungsrate auf ein fur Messungen geeignetes MaR reduziert hat, muss die Span-
nung U, aufgezeichnet werden, wahrend die Probe in flissiges Helium eingetaucht ist. Die Probe sollte sich

unter diesen Bedingungen im supraleitenden Zustand befinden. Dann ist ein Strom 7, nach den Anforderun-
gen von Abschnitt 4 und unter Erwédgung der den Betrachtungen von Abschnitt 5 anzulegen. Spannungs-
messungen missen jeweils fir beide Strompolarititen U/; und U, erfasst werden. Alle Abweichungen

zwischen Uy, Uy und Uq sind festzuhalten.

Die Probe muss anschlieRend langsam erwarmt werden, so dass der Ubergang aus dem supraleitenden Zu-
stand in den normalleitenden Zustand allmé&hlich durchlaufen wird. Zum Beispiel erlaubt ein Aufbau nach Ab-
schnitt 6 ein langsames Erwarmen, indem der Spulenkérper auf eine Héhe oberhalb des Fillstandes des

flussigen Heliums angehoben wird. Die zwei Spannungen U5 und U5 missen anndhernd gleichzeitig mit
dem Anlegen des gleichen Messstroms /,, entsprechend der Vorwérts- und Rickwartsrichtung, gemessen

werden. Der Strom darf nicht angelegt werden, wenn keine Messungen aufgezeichnet werden. Die Spannung
U, ist zu bestimmen nach

Ul - ‘Ug _U5| 3)
2 2

wobei darauf hingewiesen werden sollte, dass die Vorzeichen von U; und U; entgegengesetzt sind, d. h.

Gleichung (3) beschreibt den Mittelwert von zwei Zahlen ahnlicher GréRe. Ein Widerstand R ist aus der Span-
nung zu bestimmen mit

_Up
p)

R (4)

Beim Aufwarmen der Probe muss der Widerstand R als Funktion der Temperatur T, bestimmt durch das am
Spulenkérper oder der Messplatine befestigten Thermometer, aufgezeichnet werden. Graphische Hilfsmittel
und Analysesoftware sind akzeptierte Werkzeuge, um die Widerstand-Temperatur-Kurve zu plotten und um
Extrapolationen durchzufiihren.

Eine Widerstand-Temperatur-Kurve ist, wie in Bild 1 dargestellt, zu erfassen. Die Widerstand-Temperatur-
Kurve muss kontinuierlich bis zu einer Temperatur von mindestens 15 K aufgezeichnet werden. Die Wider-
stand-Temperatur-Kurve ist auszuwerten, indem eine Gerade durch den Bereich grofter Steigung nahe dem
Mittelpunkt des Widerstandsanstiegs, Gerade (a) in Bild 1, gezeichnet und anschlieend diese Gerade aus-
reichend tiber den Wert von R bei 15 K extrapoliert wird. Eine zweite Linie muss gezeichnet werden durch
den Bereich der Widerstand-Temperatur-Kurve iber dem Ubergang, wo der Widerstand nahezu unabhéngig
von der Temperatur ist, Gerade (b) in Bild 1, und diese Linie muss ausreichend zu niedrigen Temperaturen
extrapoliert werden, so dass sie Gerade (a) schneidet. Der Schnittpunkt ist in Bild 1 als Punkt A bezeichnet.
Der Wert des Widerstands R,, entsprechend dem Schnittpunkt A, muss zusammen mit dem Wert der Tempe-

ratur 7,.*, entsprechend dem Schnittpunkt A, aufgezeichnet werden.
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7.4 Validierung der Restwiderstandsmessung

Die Bestimmung von R, ist als glltig zu betrachten, wenn alle folgenden Kriterien erfillt sind. Far
Stérspannungen muss gelten:

U+ -U,
‘; < 3% (5)
212

Die thermische Drift oder die thermische Streuung muss so sein, dass, aufgezeichnet bei einer Temperatur
nahe 7.* fur aufeinanderfolgende Werte von U3 und U5 qilt

‘Uﬁ +U;

<3% (6)
IRy

Fir den thermischen Offset bei Raumtemperatur muss gelten

283K < T, <303 K (7)

7.5 Restwiderstandsverhaltnis

Das Restwiderstandsverhéltnis (RRR, residual resistance ratio) ist nach Gleichung (1) zu berechnen und
aufzuzeichnen.

8 Messunsicherheit des Priifverfahrens

Basierend auf einem Vergleich Giber mehrere Priflabore (wie weiter in C.2 ausgefiihrt) wurde eine typische
Messunsicherheit von 0,3 % bis 1,3 % erhalten.

9 Prifbericht

9.1 Allgemeines

Ein Prufbericht muss erstellt werden, um die Ergebnisse der Prifungen zur Untersuchung des Restwider-
standsverhaltnisses zusammenzufassen.

9.2 Informationen zur Messung

Die folgenden Informationen missen aufgezeichnet werden, um die Priifergebnisse festzuhalten:
a) Datum und Zeitpunkt der Messung;

b) Name des Anwenders;

c) verwendete Version dieser Norm.

9.3 Informationen zur Probe

Die folgenden fiir die Probe relevanten Informationen miissen im Prifbericht enthalten sein:

a) Handlerinformationen zur Temperatur, Herstellung oder andere Informationen zur Nachverfolgung, wie
z. B. die Bestellnummer;

b) Identifikationsnummer des Blechs oder Teils, wenn vorhanden;

c¢) Probenform und Einbauposition im Heliumbad.
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9.4 Messbedingungen

Die folgenden Messbedingungen miissen im Priifbericht enthalten sein:
a) Raumtemperatur 7y;
b) Transportstréme /, und I5;

c) Spannungen U; und U, unter Beachtung, dass U, mit der Temperatur variiert und deshalb als eine
Tabelle oder eine Kurve aufgezeichnet werden muss.

d) Widerstande R, und R,;
e) Spannungen Uy, Ug , U, oder Validierungsformel (5).

Die folgenden zuséatzlichen Informationen kénnen im Priifbericht enthalten sein:
f)  Spannungskontaktabstand L;
g) Probengréflen und Querschnittsflache 4;

h) Resistivitat p; = R,4L7" und p, = RyAL™.

9.5 Restwiderstandsverhiltnis (RRR)

Das Restwiderstandsverhéltnis muss in der Form rgrg * uggg, z- B. 300 + 19,2 (k =2), angegeben werden,
wobei ugrr die kombinierte Standardmessunsicherheit nach Anhang C ist. Alternativ kann rgrg als der

kleinste Wert, z. B. mindestens 285, angegeben werden, um damit die untere Grenze eines durch die Mess-
unsicherheit bestimmten Konfidenzintervalls zu beschreiben. Es ist nicht erforderlich, die Messunsicherheit
fur die einzelne Messung anzugeben.

Zusatzliche Informationen zur Messung des RRR sind in Anhang A angegeben. Anhang B beschreibt Defini-

tionen und ein Beispiel fur die Messunsicherheit bei Messungen. Die Bewertung der Messunsicherheit bei der
Referenz-Messmethode von RRR in Verbundleitern wird zum Vergleich in Anhang C angegeben.
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Anhang A
(informativ)

Zusatzliche Information zur Messung des
Restwiderstandsverhiltnisses (RRR)

AA1 Betrachtungen beziiglich Proben und Messaufbau

Die Anforderungen in Abschnitt 4 implizieren mehrere generelle Richtlinien zur Vorbereitung von Proben und

der Konfiguration des Messaufbaus:

a) Niob-Bleche sind typischerweise zwischen 2 mm und 5 mm dick. Daraus folgt eine typische Probenquer-
schnittsflache 4 von ~10 mm? = 0,1 cmz, wenn ein Barren geformt wird, dessen Breite etwa der Blech-
dicke entspricht.

b) Der Spannungskontaktabstand héangt von der GréRe des Aufbaus ab, kann aber nicht mehr als etwa
80 % der Lénge eines aus einem Blech geschnittenen Niob-Barrens sein. Um flissiges Helium einzuspa-
ren, ist dies maximal 10 cm, so dass ein Spannungskontaktabstand L zwischen 2 cm und 5 cm realis-
tisch ist.

c) Mit einer Resistivitat p von etwa 15 pQecm fiir reines Niob bei 293 K ist der typische Widerstand eines
Niob-Barrens gegeben durch R = pL/4 = 15 pQecm x 5cm /0,1 cm? = 750 pQ.

d) Wenn rrrg = 300, dann kann bei ~10 K ein Widerstand von 750/300 = 2,5 pQ erwartet werden. Daher
sollte bei dem in Abschnitt 1 beschriebenen Anwendungsbereich ein Widerstand zwischen 1,5 pQ und
5,0 pQ erwartet werden.

e) Um bei 10 K ein Messsignal von ~1 uV zu erzeugen, wie in Abschnitt 4 verlangt, ist ein Strom von
1uVv/2,5pQ =04 A erforderlich. Daher sollte ein Messstrom von 1 A angepeilt werden, um ausrei-
chend Spielraum fir Variationen des Restwiderstandsverhéltnisses zwischen verschiedenen Proben zu

lassen. Dies entspricht einer Stromdichte von etwa 0,1 A/mm?2.
f)  Als alternative Richtlinie ergibt sich, mit der Annahme, dass fiir rrgg = 300 bei 10 K mit einem Strom von

1 A eine Spannung von 1 pV erzeugt wird, (L/4) = 1 pQ x 300/ 15 pQecm = 20 cm~1. Das heift, wenn
die Breite w einer Probe gleich ihrer 0,2 cm bis 0,5 cm Dicke ist, dann ist das Seitenverhaltnis der Probe

Liw = (L/A) % (A/w) = 20 cm™ " x (w?/w) = 20 cm™" x w etwa 4 bis 10. Dies rechtfertigt die Anforderung d)
aus Abschnitt 4.

Mit einem Messstrom von 1 A sollte ein Kontaktwiderstand von 1 mW / (1 A)2 = 1 mQ erreicht werden.
Dieser Widerstand ist typisch fiir Kontakte, die eine Kontaktflache von ~1 mm? besitzen. Beispiele sind:
1) eine saubere Feststellschraube, die das Niob direkt kontaktiert;

2) eine saubere leitende Federklammer, die das Niob direkt kontaktiert;

3) eine mit einer Schraube oder Feder fixierte Anschlussklemme oder;

4) ein eng um die Kontaktstelle gewickelter angeléteter diinner Cu-Draht (Durchmesser etwa 0,2 mm).

Ein Polieren der Kontaktflache oder das Aufbringen eines weichen Metalls wie Indium kann den Kon-
taktwiderstand reduzieren. Kontakte mit einer kleinen Kontaktflache, wie z. B. Stiftkontakte oder Messer-
kontakte, liefern wahrscheinlich keine adaquaten Kontaktwiderstande.

g) Um eine geeignete Abkiihlung und thermischen Kontakt zu den Thermometern zu gewahrleisten, sollten
fur den Messspulenkorper oder die Messplatine, an der die Probe befestigt ist, gute thermische Leiter
verwendet werden. Solche Materialien sind u. a. Kupfer, Silber oder Aluminium. Weiche Legierungen
dieser Metalle erh6hen die mechanische Festigkeit, ohne die thermische Leitfahigkeit wesentlich zu
reduzieren.
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A.2 Betrachtungen zur Ausrichtung bei der Probenmontage

Die Ausrichtung der Probe relativ zum Kryostaten ist nicht festgelegt. Die Betrachtungen in Abschnitt 1 fuhren
zu einer Probe, die deutlich l&anger als die typische Offnungsbreite am oberen Ende eines Messdewars sein
kann. Lange Proben werden daher bequemerweise in vertikaler Ausrichtung durch kleine Offnungen im
Dewargefal eingefuhrt. Allerdings kénnen hierdurch thermische Gradienten entlang der Probe auftreten.
Eine horizontale Einfilhrung kann thermische Gradienten signifikant reduzieren, kann aber auch unnétige
Einschrankungen der Probengeometrie mit sich bringen. ,U“-geformte Proben haben sowohl die Fahigkeit, in
horizontaler Ausrichtung verwendet zu werden, als auch eine geniigend groRe Lénge zwischen den Span-
nungskontakten zu ermdéglichen, solange kein Biegebelastung bei der Probenpraparation aufgebracht wird.

A3 Alternative Verfahren zur Anhebung der Probentemperatur iiber die
Temperatur des Ubergangs zur Supraleitung

A.31 Allgemeines

Die folgenden Verfahren werden ebenfalls empfohlen zur Erhéhung der Temperatur der Probe oberhalb des
Ubergangs zur Supraleitung. Bei diesen Verfahren sollte eine Anstiegsgeschwindigkeit der Temperatur der
gesamten Probe im Bereich von 0,1 K/min bis 10 K/min angewandt werden. Besonders sorgféltig sollte auf
die Heizleistung, die Warmekapazitat (Probe mit Messspulenkérper oder Messplatine) und den Abstand
zwischen dem Heizelement und der Probe geachtet werden, um die Geschwindigkeit des Temperaturan-
stiegs zu dampfen und einen grof’en Temperaturgradienten zu vermeiden.

A.3.2 Heizelementverfahren

Die Probe kann uber den Ubergang zur Supraleitung aufgeheizt werden, indem ein Heizelement an dem
Messspulenkérper oder an der Messplatine angebracht wird, nachdem die Probe aus dem Flussigheliumbad
des Kryostaten genommen worden ist.

A.3.3 Definierte Verfahren

a) Adiabatisches Verfahren: Bei diesem Verfahren ist im Kryostat eine Kammer untergebracht, die die
Probe, einen Probenhalter, ein Heizgerat usw. enthélt. Bevor die Kammer in das Flussigheliumbad ein-
getaucht wird, wird Luft aus der Kammer herausgepumpt und Heliumgas eingefiillt. Anschlieend wird
die Kammer in das Flissigheliumbad eingetaucht und die Probe auf eine Temperatur unterhalb der
Sprungtemperatur abgekihlt. Nachdem das Heliumgas herausgepumpt worden ist, kann die Probe mit
Hilfe des Heizgeréats adiabatisch auf eine Temperatur oberhalb des supraleitenden Ubergangs aufge-
heizt werden.

b) Quasi-adiabatisches Verfahren: Bei diesem Verfahren wird die Probe im Kryostat wahrend des gesam-
ten Kalteexperimentes in einem gewissen Abstand oberhalb des Flissigheliumbades gehalten. Eine
thermische Anbindung vom Messspulenkdrper oder von der Messplatine zum Flissigheliumbad erlaubt
es, die Probe auf eine Temperatur unterhalb der Sprungtemperatur abzukiihlen. Die Probe kann mit Hilfe
eines Heizgerates im Spulenkérper oder der Basisplatte auf eine Temperatur oberhalb des supraleiten-
den Ubergangs quasi-adiabatisch aufgeheizt werden.

c) Refrigeratorverfahren: Bei diesem Verfahren wird eine elektrisch betriebene Kaltemaschine (Refrigera-
tor) eingesetzt, um die Probe, die auf einem Messspulenkdrper oder einer Messplatine montiert ist, auf
eine Temperatur unterhalb der Sprungtemperatur abzukiihlen. Die Probe kann tiber den Ubergang zur
Supraleitung durch ein Heizelement oder durch Regelung der Refrigeratorleistung aufgeheizt werden.

A4 Andere Priifverfahren

Ad1 Allgemeines

Die kirzlich erschienenen Veréffentlichungen [4 — 6, 8] zeigen den Vergleich verschiedener Verfahren, um
das RRR von Nb zu bestimmen.
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A4.2 Messung des Widerstandes in Abhangigkeit der Zeit

Wenn R als Funktion der Zeit bei steigender Temperatur aufgezeichnet wird, dann wird eine Widerstand-Zeit-
Kurve wie in Bild A.1 erhalten. Die Widerstand-Zeit-Kurve muss kontinuierlich sowohl unterhalb als auch
oberhalb des Ubergangs aufgezeichnet werden. Dabei sollte darauf geachtet werden, dass die Probe nicht
wieder abgekihlt wird, ohne eine neue Messung von R gegen ¢ zu starten. Die Widerstandsdaten in Abhan-
gigkeit der Zeit werden ausgewertet durch Zeichnen einer Geraden durch den Bereich grofiter Steigung nahe
dem Mittelpunkt des Widerstandanstiegs (Gerade (a) in Bild A.1), und einer Extrapolation dieser Geraden bis
tber den nach dem Ubergang bestimmten Wert von R hinaus, wobei ,* die Zeit angibt, zu der der Ubergang

vollstandig abgeschlossen ist. Eine zweite Gerade muss durch den Bereich der Widerstandsdaten gegen die
Zeit nach dem Ubergang gezeichnet werden (Gerade (b) in Bild A.1), und diese Gerade wird dann bis zu
einem frilheren Zeitpunkt extrapoliert werden, bis sie sich mit Gerade (a) schneidet. Der Schnittpunkt wird in
Bild A.1 als Punkt A bezeichnet. Der Wert des Widerstandes R,, der dem Schnittpunkt A entspricht, muss

aufgezeichnet werden.

A

Wiederstand

(b) <

P
=

i
I
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¢
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I
¢
0 ! -
1t Zeit
Bild A.1 - Bestimmung des Wertes R, aus einer Widerstand-Zeit-Kurve
A4.3 Vergleich von Gefrierpunkt und Raumtemperatur

Ublicherweise wird in Spezifikationen von metallischem Niob angegeben, dass der Wert von R, bei 273 K er-
halten wurde. Ein Beispiel hierfur ist [3]. Nach Gleichung (2) betragt die Abweichung zwischen Werten von R,

fur 273 K und 293 K 7,4 %. Tatsachliche Messungen, entnommen aus dem Rundversuch (Vergleichsversuch
unter mehreren Laboratorien; en: Round Robin Test, RRT), der in Abschnitt C.2 beschrieben ist, zeigen eine
etwas hohere Abweichung von (8,2 £ 0,2) %.
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