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ELEKTRISCHE QUANTENNORMALE FUR DIE PRAXIS

Elektrische Quantennormale und praktische
Messtechnik — Einfiihrung und Ubersicht

Uwe Siegner*

Die Metrologie, die Wissenschaft vom exakten
Messen, nutzt in zunehmendem Mafle Quanten-
effekte und Quantentechniken [1]. Aufbauend auf
den Fortschritten in der Atom- und Festkorper-
physik, der Lasertechnik und Nanotechnologie
sind Metrologen heute in der Lage, einzelne Quan-
tenanregungen, wie Photonen, Elektronen oder
Flussquanten, zu manipulieren und zu detektieren.
Mithilfe dieses quantenmetrologischen Ansatzes
lassen sich Einheiten auf Fundamentalkonstan-
ten beziehen, so wie bereits im Jahre 1900 von
Max Planck vorgeschlagen [2]. Derart definierte
Einheiten sind universell, d.h. unabhingig von
Artefakten, Materialeigenschaften und dem Ort.
Eine etwaige zeitliche Drift ist vernachldssigbar.
Sie ist durch eine etwaige zeitliche Anderung der
Fundamentalkonstanten gegeben, fiir die nach
heutiger Kenntnis eine obere Grenze im Bereich
107! pro Jahr angegeben werden kann [3]. Um
diese Vorteile zu nutzen, plant die Meterkonven-
tion, das Internationale System der Einheiten (SI)
ab 2018 durch die Festlegung des Zahlenwertes
von Konstanten zu definieren [4]. Die Bedeutung
von Quantennormalen zur Darstellung und Wei-
tergabe der SI Einheiten wird dadurch in Zukunft
noch grofier werden.

In der elektrischen Metrologie werden Quan-
tennormale bereits heute in starkem Mafle zur
Reproduzierung und Bewahrung der elektrischen
Einheiten genutzt. Das Volt, Einheit der elektri-
schen Spannung, wird mithilfe des Josephson-
Effektes reproduziert. Zur Reproduzierung des
Ohms, der Einheit des elektrischen Widerstandes,
wird der Quanten-Hall-Effekt genutzt. Beide
Quanteneffekte hangen nicht von den jeweils
verwendeten Materialsystemen und den Details
der verwendeten nanoelektronischen Schaltun-
gen ab - die jeweiligen Ergebnisse stimmen auf
dem Niveau von 10~° und besser iiberein. Dieser
Umstand zusammen mit der seit 1990 internatio-

* Dr. Uwe Siegner,
Abteilung 2 "Elektrizi-
tat", E-Mail:
uwe.siegner@ptb.de

nal geltenden Festlegung der Konstanten, die zur
Auswertung der Quanteneffekte benutzt werden
(konventionelle Josephson-Konstante K o, und
konventionelle von-Klitzing-Konstante Ry _q),
hat zu einer weltweiten Harmonisierung von
Spannungs- und Widerstandsmessungen gefiihrt.
Davon hat die gesamte elektrische Messtechnik
profitiert.

Die direkte Nutzung des Josephson- und des
Quanten-Hall-Effektes war jedoch iiber lange
Jahre nur sehr spezialisierten Instituten, in der
Regel den nationalen Metrologie-Instituten an der
Spitze der Kalibrierkette, moglich. Die Griinde
dafiir sind vielféltig. Zur Erzeugung metrologisch
nutzbarer Josephson-Spannungen mit Amplitu-
den in der Groflenordnung 1V bis 10 V miissen
10 000 bis 100 000 Josephson-Kontakte in einer
Serienschaltung integriert werden. Eine verléss-
liche, industrietaugliche Fertigungstechnologie
hierfiir ist erst in den letzten Jahren entwickelt
worden. Alternativ konnen mehrere Josephson-
Schaltungen synchronisiert betrieben werden,
sodass sich ihre Ausgangsspannungen addieren.
Diese komplexe Messtechnik hat erst vor Kurzem
betréachtliche Fortschritte gemacht. Die metro-
logische Nutzung des Quanten-Hall-Effekts in
gebrauchlichen anorganischen Halbleiter-Hetero-
strukturen, wie GaAs/AlGaAs, erfordert besondere
Messbedingungen: Temperaturen von 1 K und
darunter und hohe Magnetfelder von etwa 10 T.
Dies macht die Nutzung des Quanten-Hall-Effekts
apparativ aufwendig und teuer. Abhilfe schaffen
konnen neue Materialien, in denen ein robuster
Quanten-Hall-Effekt bei hoheren Temperatu-
ren und niedrigeren Magnetfeldern auftritt. Ein
solches Material ist Graphen, eine Schicht hexago-
nal koordinierter Kohlenstoffatome mit der Dicke
einer oder weniger Atomlagen. Graphen findet seit
wenigen Jahren Anwendung in der elektrischen
Metrologie.
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Im vorliegenden Band der PTB-Mitteilungen
wird dargestellt, dass elektrische Quantennormale
in den letzten Jahren erheblich praxistauglicher
geworden sind. Einige Quantennormale werden
bereits kommerziell angeboten und von Kalibrier-
laboratorien eingesetzt. Kalibrierketten konnen
dadurch verkiirzt und Kalibrierungen automati-
siert werden, was den Zeitaufwand und die Kosten
senkt. Die Entwicklung praxistauglicher elektri-
scher Quantennormale ist einer der Eckpunkte der
Strategie der europdischen Metrologieorganisa-
tion EURAMET e. V. im Bereich Elektrizitit und
Magnetismus. Die PTB arbeitet intensiv an der
Umsetzung dieser Strategie, sowohl durch eigene
Forschung und Entwicklung als auch im Rahmen
von Technologietransfer-Programmen mit Part-
nern aus der Industrie.

Einen Schwerpunkt dieser Entwicklung bilden
Josephson-Normale fiir Wechselspannungsmes-
sungen. Im Beitrag von J. Kohlmann und O. Kieler
wird die Fertigungstechnologie fiir Josephson-
Spannungsnormale behandelt. Basierend auf der
Nb/Nb,Si,_,/Nb-Technologie zur Herstellung von
SNS-Josephson-Kontakten (S: Supraleiter,

N: Normalleiter) konnen heutzutage program-
mierbare bindre Josephson-Wechselspannungs-
normale mit Ausgangsspannungen von 10 V mit
hoher Fertigungsausbeute hergestellt werden.
Derartige Schaltungen bestehen aus etwa 70 000
Josephson-Kontakten. Die Fertigungstechnologie
wurde erfolgreich in die Industrie transferiert.
Die Nb/Nb,Si,_,/Nb-Fertigungstechnologie findet
auch Anwendung fiir pulsgetriebene Josephson-
Spannungsnormale. Pulsgetriebene Normale
ermoglichen im Unterschied zu programmierba-
ren bindren Josephson-Normalen die Erzeugung
beliebiger Wellenformen, insbesondere auch spekt-
ral reiner Sinussignale.

Programmierbare bindre Josephson-Wechsel-
spannungsnormale sind eine Kernkomponente
von Quantenvoltmetern zur Messung von Wech-
selspannungen. Solche ,,AC-Quantenvoltmeter®
erlauben die automatisierte Messung von Wechsel-
spannungen bis zu Frequenzen von etwa 1 kHz
mithilfe von Abtastverfahren. Die Unsicherheit
ist dabei 10-° und besser. Erfasst wird die kom-
plette Wellenform, nicht nur der Effektivwert wie
bei den etablierten thermischen Verfahren zur
Wechselspannungsmessung. Uber den Stand der
Entwicklung von AC-Quantenvoltmetern und
den erfolgreichen Transfer der Technologie in die
Industrie berichten R. Behr und B. Smandek.

Mit pulsgetriebenen Josephson-Spannungs-
normalen lassen sich Form und Spektrum von
Wechselspannungen exakt vorgeben. Das macht
sie fiir metrologische Anwendungen besonders
attraktiv. Lange Zeit waren jedoch die Spannungs-
amplituden auf wenige 100 mV begrenzt. Durch
den synchronisierten Betrieb von bis zu acht

Josephson-Schaltungen konnte die Spannungs-
amplitude kiirzlich auf 1 V erhoht werden. Diese
Entwicklung, Messungen zur Verifizierung der
Quantengenauigkeit pulsgetriebener Josephson-
Spannungsnormale und erste messtechnische
Anwendungen werden in dem Artikel von

O. Kieler austiihrlich beschrieben.

Impedanzmessbriicken dienen der Bestim-
mung von Impedanzverhaltnissen riickgefithrt auf
Spannungsverhiltnisse. In klassischen Impedanz-
messbriicken werden die Spannungsverhiltnisse
mithilfe induktiver Teiler bestimmt. Alternativ
konnen die Spannungen bzw. Spannungsver-
hiltnisse mit Josephson-Spannungsnormalen
bestimmt werden. Solche ,,Josephson-Impedanz-
messbriicken” bieten viele praktische Vorteile: Es
lassen sich die Verhiltnisse gleicher und unter-
schiedlicher Impedanzen messen, die Messung
ist automatisierbar und kann iiber einen weiten
Frequenzbereich erfolgen. Sowohl programmier-
bare binére Josephson-Spannungsnormale als auch
pulsgetriebene Josephson-Spannungsnormale
kommen dabei zum Einsatz. Josephson-Impedanz-
messbriicken sind das Thema des Artikels von
S. Bauer und L. Palafox.

Fiir praxistaugliche Quanten-Hall-Widerstands-
normale wird ein Material mit einem zweidimen-
sionalen Elektronensystem benétigt, das auch
bei hoheren Temperaturen, héheren Stromen
und moderaten Magnetfeldern einen robusten
Quanten-Hall-Effekt zeigt. Ein solches Material ist
monolagiges Graphen. In dem Artikel von
K. Pierz und M. Kruskopf wird die Herstellung
von Graphen durch Dekomposition von SiC
beschrieben. Fiir Quanten-Hall-Widerstandsnor-
male werden relativ grof3e monolagige Graphen-
schichten benétigt. Bei deren Herstellung kommt
der Substratvorbehandlung grofle Bedeutung
zu. Auf die dafiir entwickelten Verfahren wird
besonders eingegangen. Die Magnetotransport-
eigenschaften von Quanten-Hall-Widerstands-
normalen aus Graphen werden in dem Artikel
von E J. Ahlers und J. Schurr adressiert. Graphen-
schichten zeigen hochreproduzierbare Wider-
standswerte in Gleichstrommessungen. Auch
erste Wechselstrommessungen haben vielverspre-
chende Ergebnisse geliefert, deren Potenzial fiir
die Impedanzmetrologie zurzeit intensiv unter-
sucht wird.

Der letzte Artikel dieses Bandes von H. Scherer
und D. Drung behandelt die Verstarkung kleiner
Strome und die Messung kleiner Stromstarken mit
einem neuartigen Transimpedanzverstirker. Die
Messungen werden auf den Quanten-Hall- und
den Josephson-Effekt riickgefithrt. Dabei liegt die
Unsicherheit unter 1077, Trotz seiner ,,Quanten-
wurzeln“ kann der Verstirker bei Raumtempera-
tur betrieben werden und ist praxistauglich. Ent-
sprechende Gerite sind kommerziell erhéltlich.
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Abschlief3end sollen noch zwei weitere Punkte
erwahnt werden, die die hohe Praxisrelevanz elek-
trischer Quantennormale illustrieren. Nach der
Revision des SI wird das Kilogramm basierend auf
der Planck-Konstante dargestellt und das Kelvin
basierend auf der Boltzmann-Konstante. Zur
Kilogrammdarstellung werden dann Wattwaagen
eingesetzt werden, die mechanische und elektri-
sche Leistung vergleichen. Die elektrische Leistung
wird dabei riickgefiihrt auf Josephson-Spannungs-
normale und Quanten-Hall-Widerstandsnormale.
Zur Darstellung des Kelvins und zur Tempera-
turmessung kann Johnson-Rauschthermometrie
eingesetzt werden. Das dazu erforderliche gut
charakterisierte Quasi-Rauschsignal wird mithilfe
von Josephson-Spannungsnormalen erzeugt. Das
»elektronische Kilogramm® und das ,.elektronische
Kelvin® zeigen, dass die Bedeutung praxistaug-
licher elektrischer Quantennormale in Zukunft
noch steigen wird und iiber die elektrische Mess-
technik hinausgeht.
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Fertigungstechnologie fur praxistaugliche
Josephson-Spannungsnormale

Johannes Kohimann*, Oliver Kieler**

1. Einleitung

In der elektrischen Metrologie spielen Quanten-
normale bei der Reproduzierung und Bewahrung
elektrischer Einheiten eine wichtige Rolle. So
wird die Einheit der elektrischen Spannung, das
Volt, mithilfe eines Quantennormals reproduziert.
Dieses Quanten-Spannungsnormal basiert auf
dem Josephson-Effekt [1], der an Kontakten aus
zwei schwach gekoppelten Supraleitern auftritt.
Herzstiick dieser Quanten-Spannungsnormale ist
eine integrierte Reihenschaltung aus tausenden
oder sogar zehntausenden Josephson-Kontakten.
Die Verfiigbarkeit dieser komplexen Schaltungen
ist eng mit einer leistungsfihigen Technologie ver-
kniipft, die ihre zuverlédssige und reproduzierbare
Herstellung erméglicht.

Obwohl das Konzept eines Josephson-
Spannungsnormals relativ einfach ist, hat die
Entwicklung von der Idee bis zu den aktuellen
Varianten mehrere Jahrzehnte gedauert. Dieser
lange Zeitraum wurde dadurch verursacht,
dass neben entscheidenden neuen Ideen fiir
Josephson-Spannungsnormale auch fundamen-
tale Fortschritte der Fertigungstechnologie als
wesentliche Voraussetzung zur Herstellung der
integrierten Schaltungen erforderlich waren. Diese
Weiterentwicklungen haben dabei auch von den
erheblichen Fortschritten der Herstellungstechno-
logie in der Halbleiterindustrie profitiert.

In diesem Beitrag stellen wir die Fertigungstech-
nologie zur Herstellung integrierter supraleitender
Josephson-Reihenschaltungen fiir Spannungsnor-
male vor. Die Entwicklung dieser Technologie iiber
viele Jahre ist eng mit den Details der Josephson-
Spannungsnormale verbunden. Deshalb fassen
wir zunéchst einige Grundlagen zu Josephson-
Spannungsnormalen zusammen und skizzieren
das Konzept und den Aufbau der Schaltungen,
bevor wir die Fertigungstechnologie fiir moderne
praxistaugliche Josephson-Spannungsnormale
beschreiben.

Bei unserer Darstellung konzentrieren wir
uns auf Entwicklungen an der PTB, die auch in
verschiedenen Veroffentlichungen dargestellt sind
(fiir einen Uberblick z. B. [2, 3]). Vergleichbare

Aktivititen zur Weiterentwicklung von Josephson-
Spannungsnormalen gab und gibt es in einigen
wenigen anderen Nationalen Metrologieinstituten,
insbesondere in den USA und Japan sowie bei

den Firmen Supracon AG in Deutschland und
Hypres Inc. in den USA, die Schaltungen und
komplette Messsysteme kommerziell anbieten [4].
Ein Teil dieser Entwicklungen hin zu einem kom-
merziellen Gerét wird im néchsten Beitrag von

R. Behr und B. Smandek vorgestellt.

2. Grundlagen zu
Josephson-Spannungsnormalen

Ausgangspunkt fiir Josephson-Spannungsnormale
ist eine Verdffentlichung von Brian D. Josephson
aus dem Jahr 1962, in der er theoretische Grund-
lagen der Supraleitung zur Beschreibung des
Verhaltens zweier schwach gekoppelter Supraleiter
einsetzt [1]. Als Ergebnis sagte er die heute soge-
nannten Josephson-Effekte fiir diese Art von Kon-
takten vorher, wofiir er 1973 mit dem Nobelpreis
tiir Physik ausgezeichnet wurde. Unter anderem
kommt er zu dem Schluss, dass in der Strom-
Spannungs-Kennlinie bei Einstrahlung elektroma-
gnetischer Wellen im Mikrowellenbereich Stufen
konstanter Spannung auftreten. Die Spannung
dieser Stufen hingt dabei direkt von der Frequenz
fder eingestrahlten Mikrowelle ab:

(1) U,=n-flK

Dabei ist n eine ganze Zahl, die die Ordnung
der Stufe angibt (n =0, £1, £2, £3, ...) und
K; = 2e/h die Josephson-Konstante mit den
beiden Naturkonstanten Elementarladung e
und PlancK’sches Wirkungsquantum h. Die
erzeugten Spannungswerte fiir einen einzelnen
Kontakt sind allerdings relativ gering; so ergibt
sich ein Wert von etwa 20 pV fiir die erste Stufe
konstanter Spannung bei einer Mikrowellen-
frequenz von 10 GHz bzw. von etwa 145 pV bei
70 GHz (K, o, = 0,4835979 GHz/uV). Fiir ein
Spannungsnormal, das mit Ausgangsspannungen
von 1 V oder 10 V fiir Anwendungen in der Praxis
geeignet ist, miissen also viele tausend Josephson-
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Bild 1:

Schema eines
Josephson-Kontakts.
Zwei supraleiten-

de Schichten sind
durch eine diinne
isolierende oder
normalleitende
Schicht getrennt. Die
elektrischen Eigen-
schaften werden aus
dem Spannungs-
abfall U Gber den
Kontakt bestimmt,
wenn ein Strom
hindurchflief3t.

l Strom

[

( ‘Supraleiter | (Nb)
D,

Supraleiter Il (Nb) MBarriere
4' l Strom

Kontakte so zusammengeschaltet werden, dass sich
der Spannungsabfall iiber alle Kontakte aufsum-
mieren ldsst.

Eine zusétzliche Anforderung an die Gestaltung
entsprechender Schaltungen ist, dass jeder einzelne
Josephson-Kontakt fiir optimale Ausbildung der
Stufen konstanter Spannung in etwa die gleiche
Mikrowellenleistung benétigt. Hierzu werden die
Kontakte in geeignete verlustarme Hochfrequenz-
leitungen integriert. Die Zahl der Kontakte in
einer einzelnen Leitung ist durch die Forderung
begrenzt, dass sowohl der erste als auch der letzte
Kontakt in der Leitung mit ausreichender Mik-
rowellenleistung fiir optimale Stufenausbildung
versorgt werden. Fiir manche Schaltungstypen mit
einer grofien Zahl von Josephson-Kontakten muss
die Mikrowellenleitung deshalb in mehrere Leitun-
gen aufgeteilt werden, u. U. in einem mehrstufigen
Verteilungsnetzwerk. Neben einer optimierten
Fertigungstechnologie zur Herstellung dieser
hochintegrierten Schaltungen ist also auch ein
ausgefeiltes Mikrowellendesign erforderlich. Der
lange Entwicklungszeitraum fiir moderne Joseph-
son-Spannungsnormale wird so verstiandlich.

unterddmpfter Kontakt tiberdampfter Kontakt
o =)
c =
S =
c c ohne
] ] I Mikrowellen-
o & einstrahlung
2 Z=n=+5 2
z __E z mit
s =t = Mikrowellen-
& — = & einstrahlung
Stromstérke Stromstérke
Bild 2:

Strom-Spannungs-Kennlinien fir unterd@mpfte (links) und Gberdampfte (rechts)
Josephson-Kontakte ohne (oben) und mit (unten) Mikrowelleneinstrahlung. /, ist
die kritische Stromstérke der Josephson-Kontakte, n gibt die Ordnung der Stufe

an.

2.1 Unterddampfte und iiberdimpfte
Josephson-Kontakte

Das Prinzip aller Josephson-Spannungsnormale
basiert auf Gleichung (1), nur die Details des
Betriebs der Schaltungen bzw. ihrer Anwendungs-
moglichkeiten unterscheiden sich. Die schwache
Kopplung zweier Supraleiter fiir einen Josephson-
Kontakt lasst sich dabei auf unterschiedliche Weise
realisieren. Moderne Josephson-Spannungs-
normale basieren auf planaren Kontakten, die

in Diinnschichttechnologie hergestellt werden.
Bild 1 zeigt schematisch einen solchen planaren
Josephson-Kontakt: Zwei supraleitende Schichten
sind durch eine diinne nicht-supraleitende Schicht
getrennt, die sich durch eine isolierende oder
normalleitende Schicht realisieren lasst.

Aufgrund ihrer elektrischen Eigenschaften
lassen sich Josephson-Kontakte in zwei Klassen
einteilen, und zwar in sogenannte unterdampfte
bzw. tiberddmpfte Kontakte. Diese beiden Klassen
unterscheiden sich in ihren Strom-Spannungs-
Kennlinien, wie in Bild 2 gezeigt ist.

Wihrend fiir unterdimpfte Kontakte eine hyste-
retische Kennlinie gemessen wird, ist die Kennlinie
iiberddmpfter Kontakte nicht-hysteretisch. Die
Stufen konstanter Spannung bilden sich fiir unter-
ddmpfte Kontakte bei sehr kleinen Steuerstromen
mit Stromstidrken um 0 herum im riicklaufenden
Ast der Kennlinie aus und tiberlappen stark. Die
Kennlinie tiberdampfter Kontakte bleibt auch
unter Mikrowelleneinstrahlung eindeutig, und
die Stufen konstanter Spannung treten bei unter-
schiedlichen Steuerstromen auf. Unterdampfte
Kontakte lassen sich typischerweise mit einer
extrem diinnen, isolierenden Barriere zwischen
den beiden Supraleitern realisieren, iberdampfte
Kontakte mit einer normalleitenden Schicht; die
entsprechenden Kontakte werden haufig auch
als SIS- bzw. SNS-Kontakte bezeichnet, wobei
S fiir Supraleiter steht, I fiir Isolator und N fiir
Normalleiter.

Beide Klassen von Josephson-Kontakten sind im
Laufe der Zeit fiir Spannungsnormale eingesetzt
worden. Zu Beginn des Einsatzes von Josephson-
Kontakten fiir Spannungsnormale bis Anfang der
1980er-Jahre wurden einzelne SNS-Kontakte aus
verschiedenen Materialien eingesetzt. Bei ver-
gleichsweise hohen Leistungen der eingestrahlten
Mikrowelle mit einer Frequenz im Bereich von
10 GHz konnten maximale Ausgangsspannungen
von etwa 10 mV erreicht werden. Eine erste Vari-
ante eines integrierten Josephson-Spannungsnor-
mals fiir Ausgangsspannungen bis 1 V und spiter
bis 10 V wurde neben einer erheblich verbesserten
Fertigungstechnologie durch zwei wesentliche
neue Ideen ermdglicht.

Zum einen wurden stark unterddmpfte Kontakte
eingesetzt. Dies erlaubt den Betrieb einer Reihen-
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schaltung mit einer einzelnen Stromquelle, da bei
geringer Mikrowellenleistung die Stufen kon-
stanter Spannung bei kleinen Stromstérken stark
iiberlappen und so unvermeidliche Parameter-
streuungen der einzelnen Kontakte keine wesent-
liche Rolle mehr spielen. Zum zweiten wurde an
der PTB vorgeschlagen, die Kontakte der Reihen-
schaltungen in eine angepasste Mikrowellenleitung
geringer Impedanz zu integrieren. Wegen der
geringen Mikrowellenddmpfung ldsst sich in dieser
Mikrostreifenleitung eine grofie Zahl von Joseph-
son-Kontakten bei optimaler Mikrowellenleistung
betreiben. Die ersten 1-V-Schaltungen konnten

im Jahr 1984 gemeinsam von der PTB und dem
NBS (National Bureau of Standards, heute National
Institute of Standards and Technology, NIST) in den
USA verwirklicht werden und bestanden aus gut
eintausend SIS-Kontakten, die bei einer Mikro-
wellenfrequenz um 70 GHz betrieben wurden [5].
Wenige Jahre spéter lieflen sich 10-V-Schaltungen
herstellen, die zwischen 14000 und 20000 SIS-
Kontakte enthielten [6, 7]. Diese konventionellen
Josephson-Spannungsnormale erméglichen
hochprizise Gleichspannungsmessungen und sind
in allen wichtigen nationalen Metrologieinstituten
weltweit im Einsatz. Entsprechende Schaltungen
und vollstindige Messsysteme werden seit vielen
Jahren von Supracon und Hypres kommerziell
angeboten.

2.2 Von Gleichspannungen zu
Wechselspannungen

Trotz ihres grof3en Erfolgs sind die konventionel-
len Josephson-Spannungsnormale auf Basis von
SIS-Kontakten in jhren Anwendungen einge-
schrankt. Da die Stufen konstanter Spannung stark
iiberlappen, lésst sich u.a. weder eine bestimmte
Stufe sehr schnell einstellen noch schnell und
gezielt zwischen verschiedenen Stufen umschalten.
Gleichspannungsanwendungen sind mit diesen
Einschrankungen kein Problem, die Moglichkeit
tiir Wechselspannungsanwendungen durch schnel-
les gezieltes Schalten zwischen verschiedenen
Stufen besteht jedoch nicht.

Das zunehmende Interesse an schnell schalt-
baren Schaltungen und hochprizisen Wechsel-
spannungen stimulierte Mitte der 1990er-Jahre
die Entwicklung neuartiger Schaltungen fiir diese
Anwendungen. Wie Bild 2 deutlich macht, miissen
die unterddmpften Kontakte mit iiberlappenden
Stufen durch tiberdampfte Kontakte mit einer
eindeutigen Strom-Spannungskennlinie ersetzt
werden, um schnelles und gezieltes Schalten durch
einfaches Verdandern des Steuerstroms zu errei-
chen. Dieses Prinzip wird in binér geteilten Schal-
tungen umgesetzt. Als weitere Variante wurden
pulsgetriebene Schaltungen zur Synthese spektral
reiner Wellenformen entwickelt.

Die erste Variante fiir Wechselspannungsan-
wendungen basiert auf einer Reihenschaltung
aus tiberdampften Josephson-Kontakten, die in
unabhéngig voneinander angesteuerte Segmente
unterteilt ist [8]. Haufig folgt dabei die Anzahl von
Kontakten einer bindren Sequenz, d.h. die Anzahl
von Josephson-Kontakten in den Segmenten
betragt 1, 2, 4, 8, 16, 32 usw. Fiir reale Schaltungen
werden dabei iiblicherweise zwei Segmente mit
je einem Kontakt eingesetzt. Durch das gezielte
Ein- und Ausschalten der verschiedenen Segmente
(Stufenordnung n = -1, 0, +1) lassen sich unter-
schiedliche Spannungswerte erzeugen, so wie bei
einem Digital-Analog-Wandler. Wenn die Steuer-
elektronik ausreichend schnell ist, lassen sich auf
diese Weise stufenweise angenaherte Wechselspan-
nungen erzeugen.

Mit geeigneten Messmethoden wie dem Abtast-
verfahren (englisch: sampling) lassen sich mit
bindr geteilten Schaltungen Wechselspannungen
bis in den kHz-Bereich hochgenau messen. Die
Entwicklung von binir geteilten Josephson-Schal-
tungen zu einem AC-Quantenvoltmeter fiir die
Industrie wird im néchsten Beitrag von R. Behr
und B. Smandek vorgestellt. Bei der Synthese von
Wechselspannungen fiithrt das Funktionsprinzip
entsprechend einem Digital-Analog-Wandler
jedoch dazu, dass neben der gewtiinschten Wel-
lenform zahlreiche unerwiinschte Oberwellen
erzeugt werden. Fiir die Synthese spektral reiner
Wechselspannungen sind binér geteilte Schaltun-
gen deshalb nicht geeignet.

Zur Erzeugung spektral reiner Wechselspan-
nungen mit beliebigen Wellenformen wurde
vor etwa 20 Jahren am NIST in den USA eine
weitere Variante vorgeschlagen, und zwar das
pulsgetriebene Josephson-Spannungsnormal
oder JAWS (englisch: Josephson Arbitrary Wave-
form Synthesiser, d.h. Josephson-Synthesizer fiir
beliebige Wellenformen) [9]. Hierbei werden
die iberdimpften Josephson-Kontakte mit einer
Folge kurzer Spannungspulse betrieben, wobei die
momentane Ausgangsspannung von der Dichte
der Pulse abhéngt. Durch den Pulsbetrieb lassen
sich Einschrankungen des Betriebs von Josephson-
Kontakten auf einen schmalen Frequenzbereich
tiberwinden. Dieses Wechselspannungsnormal
wird im Beitrag von O. Kieler vorgestellt.

3. Fertigungstechnologie fiir
Josephson-Spannungsnormale

3.1 Anforderungen und Grundlagen

Die Anforderungen an die Fertigungstechnologie
fiir Josephson-Spannungsnormale sind extrem
hoch, um Reihenschaltungen aus tausenden Kon-
takten zuverldssig herzustellen. Dies gelingt durch
integrierte Schaltungen in Diinnschichttechnologie
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Bild 3:

Abhangigkeit der charakteristischen Spannung U, von der kritischen Stromdichte j fir
SNS-Kontakte mit normalleitender Niob-Silizium-Barriere (Nb,Si;_,). Die farbigen
Linien markieren Bereiche mit konstantem Niob-Anteil x in der Barriere, in denen
die Barrierendicke variiert wurde. Die typischen Parameterbereiche fir binar geteil-
te (PJVS - englisch: Programmable Josephson Voltage Standard, d.h. program-
mierbares Josephson-Spannungsnormal) und pulsgetriebene Schaltungen (JAWS)
sind gekennzeichnet.

mit Verfahren, die dhnlich auch in der Halbleiter-
industrie fiir die Herstellung von Computer- oder
Handychips eingesetzt werden. Deutliche Unter-
schiede bestehen jedoch zum Teil bei den einge-
setzten Materialien, da fiir Josephson-Schaltungen
supraleitende Schichten benétigt werden.

Die eingesetzten Materialien miissen einerseits
haltbar und chemisch stabil sein, damit die fertigen
Schaltungen lange einsatzfihig bleiben, andererseits
einfach, homogen und reproduzierbar als diinne
Schichten aufzubringen sein, um die Herstellung
zuverléssig und nicht zu aufwendig zu gestalten.
Zusétzlich miissen die verschiedenen Materialien
miteinander sowohl bei der Herstellung als auch
beim spateren Messbetrieb bei tiefen Temperaturen
von 4,2 K (-269 °C) kompatibel sein. Schliefllich
miissen sich die eingesetzten Materialien mit
geeigneten Atzprozessen strukturieren lassen,
um aus den aufgebrachten Schichten integrierte
Schaltungen herstellen zu kénnen.

Im Laufe der Jahre sind verschiedene Materia-
lien und Materialkombinationen intensiv unter-
sucht worden. Der wesentliche Durchbruch bei
der Entwicklung einer Fertigungstechnologie zur
zuverldssigen Herstellung von stabilen Josephson-
Schaltungen war die Einfithrung der Niob-Alumi-
nium-Aluminiumoxid-Technologie im Jahr 1983
[10]. Diese Technologie verbindet den Einsatz des
haltbaren und chemisch stabilen Metalls Niob
als konventionellen Supraleiter mit einer kriti-
schen Temperatur von 9,2 K (-264 °C) mit der
herausragenden Bedeckung diinner Aluminium-
Schichten auf Niob und der extrem homogenen
Bildung von sehr stabilem Aluminjumoxid durch
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thermische Oxidation. Mit dem Aufbringen einer
zweiten Niob-Schicht entstehen unterdimpfte
Josephson-Kontakte mit einer Schichtenfolge
Supraleiter-Isolator-Supraleiter (SIS). Auf Basis
dieses Prozesses wurden und werden Schaltungen
tir konventionelle Josephson-Spannungsnormale
tiir Gleichspannungsanwendungen hergestellt.

Dieser Herstellungsprozess ist im Laufe der Jahre
immer wieder angepasst, erweitert und verbessert
worden. Insbesondere der Austausch der Alumini-
umoxid-Barriere durch verschiedene Materialien
ermoglichte auch die Herstellung von Josephson-
Kontakten mit anderen Eigenschaften. So wird der
grundlegende Prozess bis heute zur Herstellung
komplexer integrierter supraleitender Schaltungen
tiir Josephson-Spannungsnormale und auch zahl-
reiche andere Anwendungen genutzt [11].

Um tberdampfte Josephson-Kontakte fiir
Wechselspannungsnormale herzustellen, haben
wir verschiedene Materialien fiir die Barriere
untersucht und eingesetzt. Anforderungen an
die Materialien waren dabei insbesondere, dass
sie sich fiir die zuverldssige und reproduzierbare
Herstellung von Josephson-Kontakten mit den
erforderlichen elektrischen Parametern eignen
und gleichzeitig mit der Niob-Fertigungstech-
nologie kompatibel sind. Die elektrischen Eigen-
schaften der Kontakte sollten den Betrieb bei
70 GHz erméglichen, zumindest fiir binir geteilte
Schaltungen.

Heute nutzen wir Josephson-Kontakte mit Bar-
rieren aus Silizium, dem ein kleiner Anteil Niob
von etwa 10 % bis 20 % zugesetzt ist [12, 13]. Der
Zusatz von Niob bewirkt, dass sich die elektrischen
Eigenschaften der Barriere aus Silizium von einem
Halbleiter hin zu einem Normalleiter verandern,
sodass wir SNS-Kontakte erhalten. Mit dieser
Materialkombination lassen sich die charakteris-
tischen Parameter der Josephson-Kontakte fiir
verschiedene Anwendungen tiber die Schichtdicke
und die Schichtzusammensetzung (d. h. Niob-
Anteil) in einen weiten Bereich einstellen, wie
Bild 3 mit der Abhéngigkeit der charakteristischen
Spannung U, von der kritischen Stromdichte j,
zeigt. Die typischen Parameterbereiche fiir bindr
geteilte und pulsgetriebene Schaltungen sind
gekennzeichnet. Die Frequenzbereiche liegen dabei
um 70 GHz fiir binar geteilte [14] bzw. um 15 GHz
tiir pulsgetriebene Josephson-Schaltungen [15].

3.2 Grundlagen der Fertigungstechnologie

Die fiir die Herstellung von Josephson-Reihen-
schaltungen erforderlichen Anlagen sind an der
PTB in einem Reinraumbereich dhnlich wie in
der Halbleiterindustrie untergebracht. Bild 4 zeigt
einen Teil dieses Bereichs. Mit speziellen Filtern
an der Decke werden Partikel weitgehend aus

der Luft gefiltert, da jeder Partikel zum Ausfall
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einer ganzen Josephson-Schaltung fithren kann.
Eine aufwendige Klimatisierung stabilisiert die
Temperatur und die Luftfeuchtigkeit fiir optimale
reproduzierbare Arbeitsbedingungen.

Die Fertigung der Schaltungen erfolgt in Diinn-
schichttechnologie. In geeigneten Beschichtungs-
anlagen werden unter stark reduziertem Druck
(Vakuumanlagen) in Plasmaprozessen diinne
Schichten mit Dicken von etwa 10 nm bis 500 nm
aufgebracht (1 nm (Nanometer) entspricht 1 milli-
onstel Millimeter). Metallschichten werden meist
in einem Plasmaprozess (Sputtern) aufgebracht, bei
dem das Edelgas Argon fiir das Plasma eingesetzt
wird (typischer Druck: weniger als 1 Pa). Die Qua-
litat der Schichten und ihre Eigenschaften hingen
dabei von verschiedenen Parametern ab, wie z. B.
Argon-Druck, Energie der Argon-Ionen, Tempe-
ratur etc. Um homogene Schichten hoher Qualitét
aufzubringen, miissen die einzelnen Beschichtungs-
prozesse entsprechend optimiert werden.

Zur Strukturierung der Schichten mit der
eigentlichen Bildung der Josephson-Kontakte und
weiterer Elemente wie Widerstinden oder Filter-
strukturen mit Induktivitdten und Kapazitaten ist
zunéchst die Lithografie mit UV- oder Elektro-
nenstrahl-empfindlichen Fotolacken erforderlich.
Hierbei werden diinne Fotolackschichten mit einer
Dicke von etwa 0,5 pm bis 1,5 pm oder aufwen-
digere Fotolacksysteme mit UV-Licht oder einem
Elektronenstrahl ,,belichtet®, d. h. so verdndert,
dass nach einem Entwicklungsprozess zu entfer-
nende Teile der Schichten freiliegen, wihrend der
Rest durch Fotolack geschiitzt ist (1 pm (Mikro-
meter) entspricht 1 tausendstel Millimeter). Fiir
die Lithografie setzen wir an der PTB inzwischen
hauptsichlich einen Elektronenstrahlschreiber ein,
der eine kontaktlose Belichtung ermdglicht; die
Schaltungsausbeute wird dadurch im Vergleich
zur optischen Kontakt-Lithografie mit Fotomas-
ken deutlich verbessert. Durch den Einsatz des
Elektronenstrahlschreibers lassen sich auflerdem
die erzeugten Strukturen in den Sub-Mikrometer-
Bereich verkleinern und gleichzeitig eine extrem
hohe Justiergenauigkeit der bis zu zehn Lithografie-
Schritte sicherstellen, die fiir einen vollstandigen
Herstellungsprozess von Josephson-Schaltungen
benétigt werden.

Anschlieflend erfolgt ein geeigneter Trocken-
atzprozess als Plasmaprozess mit reaktiven Gasen
in entsprechenden Atzanlagen bei stark reduzier-
tem Druck (Vakuumanlagen), bei dem die freilie-
genden Teile der Schichten entfernt werden. Als
reaktive Komponente in den Atzgasen nutzen wir
dabei iiberwiegend Fluor, so in CF, oder SF, zum
Niob-Atzen und CHF, zum Atzen von Siliziumdi-
oxid (SiO,); der Druck der Atzgase betrigt {ibli-
cherweise weniger als 1 Pa. Auch die Atzprozesse
miissen zunédchst optimiert werden, wobei u.a. der
Druck des Atzgases, die Zugabe weiterer Gase, die

Bild 4:

Blick in den WeilRbereich des PTB-Reinraumzentrums, in dem u.a. Josephson-
Schaltungen hergestellt werden. Spezielle Reinraumkleidung ist zur Minimierung
von Verunreinigungen durch Partikel erforderlich. Verschiedene Beschichtungs-
und Atzanlagen sind Teil der Diinnschichttechnologie.

Energie sowie die Dichte des Plasmas eine wesent-
liche Rolle spielen. Schliefilich wird die Fotolack-
struktur fiir den nachsten Bearbeitungsschritt

mit geeigneten Losemitteln wie Aceton sorgfiltig
entfernt. Zwischendurch wird immer wieder mit-
hilfe eines Mikroskops tiberpriift, dass die einzel-
nen Prozessschritte erfolgreich verlaufen sind. In
mehreren aufeinanderfolgenden Beschichtungs-
und Atzprozessen lassen sich so nach und nach die
gewiinschten Strukturen erzeugen.

Ausgangspunkt fiir die Herstellung von
Josephson-Schaltungen ist ein Silizium-Wafer, der
als Unterlage fiir die Beschichtungsprozesse dient.
Diese Wafer sind in verschiedenen Gréfien kom-
merziell erhiltlich, da sie auch in der Halbleiter-
industrie eingesetzt werden. Die Wafer werden aus
runden, nahezu perfekten Einkristallen geschnitten
und verfiigen iiber eine spiegelblank polierte Ober-
flache mit extrem geringer Rauheit, um eine hohe
Qualitét der aufgebrachten Schichten sicherzu-
stellen. Wir nutzen Wafer mit einem Durchmesser
von 3 Zoll (ca. 7,6 cm) und einer Dicke von etwa
385 pm, die iiblicherweise thermisch oxidiert sind.

3.3 Herstellung von Josephson-Reihenschaltungen

Im Folgenden skizzieren wir den Herstellungspro-
zess fiir Josephson-Schaltungen, dessen wesent-
liche Schritte schematisch auch in Bild 5 gezeigt
sind. Die Herstellung beginnt mit den Schichten,
aus denen spiter die Josephson-Kontakte gebildet
werden. Dazu wird zunéchst eine etwa 180 nm
dicke Niob-Schicht in einem Plasmaprozess
(Sputtern) aufgebracht; diese Schicht bildet spiter
die Basiselektrode der Josephson-Kontakte. In
einem Co-Sputter-Prozess werden anschliefSend
gleichzeitig Silizium und ein kleiner Anteil Niob
tiir die spétere Barriere mit einer Dicke von etwa
20 nm abgeschieden, wobei der Niob-Anteil je

1"
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nach Anwendung etwa 10 % bis 20 % betragt. Als modernen Cluster-Sputter-System aufgebracht,

Gegenelektrode der Josephson-Kontakte wird das einen vollautomatischen computergesteuerten
schliefllich noch eine typischerweise 100 nm dicke  Prozessablauf erméglicht. Dadurch kénnen sehr
Niob-Schicht aufgebracht. homogene Schichten mit geringer Parameterstreu-
Durch diesen In-situ-Prozess, d.h. ohne den ung und hoher Reproduzierbarkeit hergestellt
Wafer aus der Beschichtungsanlage zu entfernen, werden. Dies ist eine wichtige Voraussetzung,
erreichen wir, dass Verunreinigungen an den um die Herstellung grof8er Serienschaltungen aus
Grenzflachen zwischen den einzelnen Schich- vielen tausend Josephson-Kontakten mit hoher
ten minimiert werden und so der Prozess mog- Ausbeute sicherzustellen.
lichst reproduzierbar ablauft. Die Schichten fiir In einem ersten Strukturierungsschritt werden
die Josephson-Kontakte werden dabei in einem die Kontaktflachen der Josephson-Kontakte defi-
niert, indem zunéchst die entsprechende Struktur
e —— = . — in einer Fotolackschicht erzeugt und anschlieffend
I R die Niob-Gegenelektrode mit SF, geitzt wird
a) Si + therm. SiO, | (Bild 5a). Mit einer zweiten Fotolackstruktur wird

daraufhin die Basiselektrode mit einem zweiten
SF4-Atzprozess strukturiert (Bild 5b). Hierbei
& _H_ —— setzen wir eine moderne Hochraten-Atzanlage
| (ICP-RIE) ein, die es ermdglicht, die Energie und
die Dichte des Atzplasmas unabhingig voneinan-
der einzustellen (ICP-RIE, englisch: inductively
n m coupled plasma reactive-ion etching bedeutet
reaktives Ionendtzen mit einem induktiv gekop-
c) 1 | pelten Plasma). Dieses Verfahren erméglicht hohe
Atzraten bei gleichzeitig steilen Atzflanken, die u.a.

fiir gestapelte Josephson-Kontakte benétigt werden.
Anschlieflend wird eine typischerweise 400 nm
dicke Siliziumdioxid-Schicht als Isolation zwischen
d) | —5 J

b)

der folgenden Verdrahtungsschicht und der unten
— liegenden Basiselektrode aufgebracht. Hierbei

kommt eine leistungsfihige PECVD-Anlage zum
| Nb NbSi, ALO, S8iO, maN2410 PMMA Einsatz, die mittels plasmaunterstiitzter chemi-
scher Gasphasenabscheidung das Aufbringen eines

Bild5: ) hochwertigen Dielektrikums mit guter Kantenbe-
Schematische Darstellung des Herstellungsprozesses anhand von zwei Joseph- deck d ohne Loch inhol ..
son-Kontakten: a) Definition der Josephson-Kontakte, b) Definit n der Basiselek- eckung und ohne Lécher (sog. pinholes) ermég-

trode, c) SiO,-Isolation und Atzen der Fenster, d) Verdrahtungsschicht. maN 2410 licht (PECVD, englisch: plasma-enhanced chemical
vapour deposition, d.h. plasmaunterstiitzte chemi-
sche Gasphasenabscheidung). Um die elektrische

1 : Kontakte Kontaktierung der Verdrahtungsschicht an die
2 Nb-Wiring
3 /Nb-Basis

und PMMA sind Elektronenstrahl-empfindliche Lacke

Gegenelektrode der Josephson-Kontakte zu ermog-
lichen, wird eine Fotolackstruktur aufgebracht, mit
f der entsprechende ,,Fenster in diese Isolations-
koplanarer / 2 i| chicht geitzt werden (Bild 5¢; Atzgas: CHF;).
Wellenleiter Bevor die Niob-Verdrahtungsschicht mit einer
Dicke von 550 nm aufgebracht wird, findet ein
intensiver Plasma-Reinigungsprozess der Oberfla-
che mit Argon statt, um eine perfekte supraleitende
Verbindung zur Niob-Gegenelektrode sicherzustel-
len. Anschlieflend wird die Verdrahtungsschicht
mit der entsprechenden Fotolackstruktur in einem
SF4-Atzprozess strukturiert (Bild 5d). Nach diesem
Prozessschritt ist die Josephson-Reihenschaltung
elektrisch betriebsbereit und fiir einige Anwendun-
gen ist die Herstellung so gut wie abgeschlossen. So
Bild 6: wird z. B. fiir pulsgetriebene Josephson-Schaltun-

Foto einesIChips mit zwei puIsgetriebenen.Schaltungen (oben Iinks). Qie drei gen nur noch ein definierter Abschlusswiderstand
anderen Bilder zeigen Rasterelektronen-Mikroskop-Aufnahmen (teilweise nach- der Mik llenlei Kopl lei benéti
traglich eingefarbt) von Teilen einer pulsgetriebenen Schaltung wie Hochfrequenz- er Mikrowellenleitung (Koplanarleitung) bendtigt,
Filter (unten links), koplanarer Wellenleiter (Mitte) sowie zwei Josephson-Kontakte  der aus einer 300 nm dicken Gold-Palladium-

(oben rechts). Schicht analog wie weiter unten beschrieben her-
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gestellt wird; diese Schicht wird gleichzeitig auch
tiir elektrische Widerstande in den Hochfrequenz-
Filtern der Signalleitungen genutzt. Bild 6 zeigt ein
Foto sowie Rasterelektronen-Mikroskop-Aufnah-
men von einer pulsgetriebenen Schaltung.

Fiir andere Anwendungen wie z. B. bindr geteilte
Josephson-Schaltungen sind noch zusitzliche
Schichten fiir eine Mikrowellen-Ubertragungs-
leitung erforderlich. In diesen Fallen wird nun als
Dielektrikum fiir diese Leitung eine relativ dicke
Siliziumdioxidschicht mit einer Dicke von etwa
1,5 um aufgebracht. Als zweite Elektrode fiir diese
Mikrostreifenleitung wird neben der Elektrode aus
Josephson-Kontakten und Verdrahtungsschicht
eine 250 nm dicke Niob-Schicht (Nb-Grundplatte)
aufgebracht und entsprechend mit SF, strukturiert.
Als definierter Abschluss der Mikrostreifenleitung
wird schliefllich noch eine 300 nm dicke Schicht
aus Gold-Palladium aufgebracht, die durch ihren
geeigneten Hochfrequenzwiderstand die Mikro-
welle vollstindig absorbiert. So werden Reflektio-
nen und als Folge eine inhomogene Mikrowellen-
verteilung in der Leitung verhindert.

Da sich Gold-Palladium nicht ohne Weiteres in
einem Plasmaprozess strukturieren ldsst, wird hier
ein anderes Verfahren angewandt, das im Engli-
schen Lift-off-Prozess genannt wird. Hierzu wird
zundchst ein negatives Abbild der entsprechenden
Struktur im Fotolack erzeugt. Anschlieflend wird
die Gold-Palladium-Schicht aufgebracht, wobei
sich die Schicht teilweise auf dem Fotolack befin-
det. Wird der Fotolack nun mit einem Losemittel
wie Aceton entfernt, werden die Teile der Schicht,
die sich auf Fotolackbereichen befinden, ebenfalls
vom Wafer entfernt. Auf diese Weise lasst sich
also ebenfalls eine strukturierte Schicht erzeugen,
zumindest bei einfachen und nicht zu komplexen
Strukturen.

Um die Ebene mit den Josephson-Kontakten
elektrisch anschliefSen zu kdnnen, wird schliefllich
noch die Siliziumdioxid-Schicht tiber den entspre-
chenden Anschlussflichen in einem geeigneten
Atzprozess entfernt. Eine schematische Darstellung
eines kleinen Stiicks der Mikrostreifenleitung eines
fertig prozessierten Wafers mit vier Josephson-
Kontakten zeigt Bild 7. Uber die Jahre ist diese
Fertigungstechnologie immer weiter entwickelt
und verbessert worden. So lassen sich kom-
plexe integrierte Josephson-Schaltungen an der
PTB zuverlissig herstellen. Bild 8 zeigt ein Foto
einer binir geteilten 10-V-Schaltung mit 69 632
Josephson-Kontakten.

Gibt es trotz dieser Erfolge weiteren Entwick-
lungsbedarf? Fiir die meisten Schaltungen sind die
Josephson-Kontakte nebeneinander angeordnet
und fiillen die Fldche der Chips weitgehend aus.
Um die Zahl von Josephson-Kontakten und somit
die Ausgangsspannung weiter zu erhéhen, lassen
sich die Kontakte auch tibereinander stapeln, wie

Nb-Verdrahtung

Nb-Grundplatte

Sio,

Nb-Gegenelektrode

Bild 7:
Schematische Darstellung von vier Josephson-Kontakten, die in eine Mikrostrei-
fenleitung zur Mikrowelleniibertragung integriert sind (nicht mafRstablich). In den
realen 10-V-Schaltungen haben die Josephson-Kontakte eine Lange von 6 pm und
eine Breite von 20 um.

Bild 8:

Si-Wafer

Nb-Basiselektrode

Foto einer binar geteilten 10-V-Schaltung mit 69632 Josephson-Kontakten auf
einem Trager (Chipcarrier) fir die elektrischen Anschlisse. Die Mikrowelle wird
von links Uber die Antenne in die Schaltung eingekoppelt und in 128 parallele
Mikrostreifenleitungen mit jeweils bis zu 582 Josephson-Kontakten aufgeteilt.
Rechts auf dem Silizium-Chip befinden sich die elektrischen Anschlussflachen fir

die einzelnen Segmente der Schaltung.

Bild 9:
Hochauflésende
Transmissions-
Elektronenmikroskop-
Aufnahme eines
Schichtstapels fiir
dreifach gestapelte
Josephson-Kontakte
mit der Schichten-
folge SNSNSNS.
Deultlich sind die

drei Barrieren aus
Niob-Silizium (NbSi)
mit einer Dicke von
je 33 nm als helle
Bereiche zwischen
den dunkleren
Niob-Schichten zu
erkennen. Auf dem
Silizium-Wafer (u. li.)
befinden sich noch
eine Siliziumdioxid-
Schicht (SiO,; thermi-
sches Oxid) mit einer
Dicke von 310 nm
und eine Aluminium-
oxid-Schicht (Al,O5;
Atzstopschicht) mit
einer Dicke von

26 nm.
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wir fiir pulsgetriebene Schaltungen bereits zeigen
konnten [15]. Dabei sind gestapelte Kontakte tech-
nologisch erst dadurch erméglicht worden, dass
die Parameterstreuung zwischen den Kontakten
im Stapel durch den Einsatz des vollautomatischen
Cluster-Sputter-Systems duflerst gering ist und sich
die SNS-Kontakte mit NbSi-Barriere reaktiv mit
sehr steilen Flanken &tzen lassen, wodurch eine
Verdnderung der Grofie (und damit der elekt-
rischen Eigenschaften) der Kontakte im Stapel
vermieden wird. Bild 9 zeigt in einer hochaufl-
senden Transmissions-Elektronenmikroskop-Auf-
nahme einen Schnitt durch einen Schichtstapel fiir
dreifach gestapelte Kontakte, dessen drei Barrieren
deutlich zu erkennen sind. Augenblicklich arbeiten
wir daran, die Zahl der Kontakte in einem Stapel
und somit die Integrationsdichte der Schaltungen
weiter zu erhohen. So gibt es auch nach vielen
Jahren immer noch Weiterentwicklungen und
Verbesserungen der Fertigungstechnologie fiir
praxistaugliche Josephson-Spannungsnormale.

4. Zusammenfassung

Josephson-Spannungsnormale als Quanten-
normale fiir die Einheit der elektrischen
Spannung, das Volt, sind seit vielen Jahren von
grofler Bedeutung fiir die elektrische Metrologie.
Konventionelle Josephson-Spannungsnormale

mit Ausgangsspannungen bis 10 V sind fiir
Gleichspannungsanwendungen weltweit
verbreitet. Josephson-Spannungsnormale auf Basis
tiberdimpfter Kontakte er6ffnen neue Moglichkei-
ten fir Wechselspannungsanwendungen. Einige
Anwendungen dieser Josephson-Spannungsnor-
male werden in weiteren Beitrdgen in diesem Heft
vorgestellt. Herzstiick aller Josephson-Spannungs-
normale ist eine integrierte Reihenschaltung aus
tausenden oder sogar zehntausenden Josephson-
Kontakten. Fiir die erfolgreiche Herstellung dieser
Josephson-Spannungsnormale ist eine hochentwi-
ckelte Fertigungstechnologie eine ganz wesentliche
Voraussetzung. Mit der fehlerfreien Herstellung
dieser komplexen Josephson-Schaltungen konnten
wir die weltweit fithrende Rolle der PTB in diesem
Gebiet bestatigen. Schaltungen aus der PTB
werden in zahlreichen Lindern der Welt erfolg-
reich eingesetzt.
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AC-Quantenvoltmeter fiir die Industrie

Ralf Behr*, Bernhard Smandek**

Die Bundesregierung beabsichtigt, mit der
»Neuen Hightech-Strategie“ mehr Wachstum und
Wohlstand durch Wissensvorsprung zu schaffen.
Deutschland soll weiterhin Innovationsfiihrer in
internationalen Méarkten sein. Dabei wird festge-
stellt, dass ein leistungsstarkes Messwesen Grund-
voraussetzung hierfiir ist. Denn: Nur das kann
hochwertig produziert werden, was auch vermes-
sen werden kann [1].

Tabelle 1:

Die Darstellung und Weitergabe elektrischer
Groflen - hier der Einheit ,,Volt“ - nimmt aufgrund
ihrer Bedeutung in Energie-, Steuerungs- und
Digitaltechnik in dieser Strategie eine offensicht-
liche Rolle ein. Allerdings ist die Einfithrung der
neuartigen Darstellungsform der Einheit ,,Volt*
komplex. Sie beruht auf Quanteneffekten, Litho-
grafietechnologien und ultrakalten Bauelementen.
Wie es fast 100 Jahre von der Entwicklung der

Historie der wichtigsten Entwicklungen zum Josephson-Spannungsnormal

Meilensteine, Josephson-Spannungsnormale der PTB und des Technologietransfers

B. Josephson postuliert mogliche neue Tunneleffekte zwischen zwei Supraleitern.

* Dr. Ralf Behr,
Arbeitsgruppe 2.63
~Josephson-Effekt,
Spannung®, E-Mail:
ralf.behr@ptb.de

** Dr. Bernhard Sman-
dek, Q. 33 ,Techno-
logietransfer, E-Mail:
bernhard.smandek@
ptb.de

S. Shapiro weist die Stufen konstanter Spannung unter Mikrowelleneinstrahlung experimentell nach.

Die PTB beginnt, eine erste 1-V-Spannungsvergleichs-Apparatur auf Basis eines einzelnen Josephson-

Vergleiche des BIPM (Bureau International des Poids et Mesures) mit NSL (Australien), NPL (Grof3bri-

tannien), NBS (heute NIST, USA) und der PTB stimmen auf besser als 1077 tiberein.
Erste, allerdings weltweit nicht einheitliche, Festlegungen der Josephson-Konstante:

Das NIST schldgt programmierbare Josephson-Kontakte fiir Wechselspannung vor.

1962 (1973 Nobelpreis fiir Physik)
1963
1968-1971 Kontakts zu entwickeln.
1972
K; = h/2e, mit K;_;, = 483594 GHz/V fiir die Bundesrepublik Deutschland.
1984
1990
der Josephson-Konstante K;_y, = 483597,9 GHz/V.
1995
1996-1999
Die PTB entwickelt programmierbare Josephson-Spannungsnormal-Arrays:
1996-2006
Gleichspannung (2000) und Wechselspannung (2006).
2008-2014
2014 Grundlagenforschung fiir die nachste Generation:
erstes pulsgetriebenes Josephson-Spannungsnormal fiir 1 V.
2015

Markteinfithrung des AC-Quantenvoltmeters durch die Supracon AG.

Die PTB entwickelt zusammen mit dem NBS das erste Josephson-Spannungsnormal-Array fiir
1 V Gleichspannung mit mehr als 1000 Kontakten und einer Unsicherheit von besser als 107,

Erstes Josephson-Spannungsnormal-Array fiir 10 V (Gleichspannung) und bis heute giiltige Festlegung

Die PTB transferiert die Technologie fiir 10-V-Josephson-Gleichspannungsnormale an die PREMA
und ans IPHT, heute werden die Schaltungen und Systeme von der Supracon AG vertrieben.

1998 erstes 1-V-Array fiir Gleichspannung und ab 2001 fiir Wechselspannung; weltweit erste 10 V fiir

Die PTB transferiert die Technologie fiir programmierbare 10-V-Josephson-Schaltungen an die Supra-
con AG und entwickelt zusammen mit der esz AG und der Supracon AG das AC-Quantenvoltmeter.
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Bild 1

Relativitatstheorie zur Nutzung im Fahrzeug-
Navigationssystem dauerte, so vergingen auch von
der Postulierung des Josephson-Quanteneffektes
bis zum ersten Transfer fiir eine wirtschaftliche
Verwertung iiber drei Jahrzehnte, wie in der Tabelle
1 dargestellt. Heute jedoch nimmt in der elektri-
schen Quantenmetrologie die Entwicklung von
Spannungsnormalen, die auf dem Josephson-Effekt
beruhen, fiir einen grofleren Anwenderkreis aufler-
halb der fithrenden Nationalen Metrologieinstitute
(NMI) eine Vorreiterrolle ein.

Die Riickfithrung auf eine Naturkonstante hat
dabei den ,,Charme®, praktisch in jedem Labora-
torium der Welt das ,,Volt“ mit hochster Prézision
darstellen zu kdnnen - vorausgesetzt, die geeignete
Technologie steht dem Kalibrierlabor zur Verfii-
gung. Der Weg dorthin soll hier erlautert werden.
Das Bild 1 zeigt die Information fiir Mitarbeiter
verschiedener nationaler Institute.

In einem ersten Teil wird auf Schwierigkeiten und
Herausforderungen des neuartigen Wirkprinzips,
das , differenzielle Abtastsystem’, eingegangen und
dargelegt, wie mit hochster metrologischer Prazi-
sion der ,,proof of principle” gelang. Durch gemein-

Vorfiihrung des Supracon-AC-Quantenvoltmeters im Rahmen einer ,Knowledge-
Transfer-Woche" im Sommer 2015. Die Veranstaltung fand im Rahmen des eu-
ropaischen Projektes EMPIR-ACQ-PRO statt und war an Vertreter aufstrebender
NMIs gerichtet. Im Bild zu sehen sind Vertreter des FER (Kroatien),

CEM (Spanien) und TUBITAK (Tirkei).

Bild 2:

Device under Test
(DUT):
Unbekannter
Signalgenerator

Wirkprinzip des differenziellen Abtastens. Die blau markierten Bereiche zeigen die
Komponenten des AC-Quantenvoltmeters. Der zu kalibrierende AC-Signalformge-
nerator (DUT) ist in Orange dargestellt.
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same Forschungen mit anderen Nationalen Metro-
logieinstituten wurde das Konzept konsolidiert und
verbessert.

In einem zweiten Teil wird exemplarisch beleuch-
tet, wie durch eine effiziente Verzahnung von euro-
péischen und nationalen Férderprogrammen mit
unterschiedlicher Anwendungsnahe konsolidierte
Erkenntnisse metrologischer Grundlagenforschung
in die Wirtschaft und insbesondere an KMU (kleine
und mittlere Unternehmen) transferiert wurden.

Mit einem AC-Quantenvoltmeter bis 10 V und
1 kHz steht bereits ein einzigartiges kommerzielles
Gerit zur Verfiigung. Wie die Entwicklung absehbar
weiter gehen wird, beleuchtet der abschlieflende Teil
des Artikels.

Technologisches Konzept
Prinzip des differenziellen Abtastens

Zur Messung von Wechselspannungen nutzt man
Abtastverfahren, beispielsweise durch Analog-Digi-
tal-Konverter (ADC), bei denen die veranderliche
Spannung wiederholt in schneller Folge gemessen
(abgetastet) wird. Der Verstarkungsfaktor und die
interne Spannungsreferenz des Abtastvoltmeters
begrenzen dabei jedoch die erreichbare Unsicher-
heit, sodass solche Systeme auf Messunsicherheiten
im Bereich 107 begrenzt sind. Dies kann man prak-
tisch vollstindig vermeiden, indem die abgetastete
Spannung direkt mit der Spannung eines Joseph-
son-Quantennormals verglichen wird, die bei einem
Volt besser als 0,1 nV bekannt ist. Im folgenden
Bild 2 ist dieses Verfahren illustriert.

Das grundlegende Schaltungskonzept beruht auf
der Differenzbildung zwischen dem Quantennor-
mal und der ,,Device Under Test* (DUT), als dem zu
kalibrierenden Spannungsgenerator. Der Kompara-
tor gibt nur die Differenz als Messwert nach aufen
und nicht den hohen Absolutbetrag. Dadurch wird
automatisch mit hoher Linearitdt und sehr hoher
Genauigkeit gemessen. Skalierungsprobleme traditi-
oneller ADC treten nicht auf.

Im linken Bereich von Bild 2 erfolgt die Synthe-
tisierung der Wechselspannung bis 10 V mittels
programmierbarer Josephson-Reihenschaltungen.
Auf dem auf 4,2 K abgekiihlten 10-V-Chip befinden
sich bis zu 69632 supraleitende, mit einer Mikro-
wellenfrequenz von 70 GHz versorgte Tunnelele-
mente, sogenannte Josephson-Kontakte. Sie sind auf
Segmente mit 1, 2, 4, 8, 16, ... Kontakten verteilt [2].
Schnell schaltbare Stromquellen steuern einzelne
Segmente so an, dass quantisierte Teilspannungen
erzeugt werden, die sich zur Gesamtspannung
addieren. Da ein Schaltvorgang weniger als 100 ns
bendtigt, kann die sich langsamer dndernde Span-
nung der DUT, die gemessen werden soll, jederzeit
mit einer genau bekannten quantisierten Spannung
kompensiert werden.
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Bild 3 beschreibt den Vorgang im Zeitbild. Die
direkte Messung der Wechselspannung mit einem
Abtastvoltmeter, also einem traditionellem ADC, ist
in Bild 3 a gezeigt. Die Messwerte um die Maximal-
spannungen hingen dabei sehr vom Verstirkungs-
faktor und der Linearitat des Instruments ab. Das
Prinzip der Quantenmessung ist in den Teilen b
und c dargestellt. Durch prézise Synchronisierung
der zu messenden Wechselspannung wird die rote
Sinuswelle des Signalgenerators in Bild 3b mit dem
stufenformigen Signal des AC-Quantenvoltmeters
(blaue Kurve in Bild 3b) tiberlagert. Ein ebenfalls
synchronisiertes Abtastvoltmeter (Komparator)
misst dann die resultierende, kleine Differenzspan-
nung mit hoher Empfindlichkeit (Bild c). Aus diesen
Messungen und den bekannten, quantengenauen
Spannungsstufen kann dann die Sinuswelle prézise
bestimmt werden. Da in dem System die Stufen zwar
eine hohe Prazision im dargestellten Spannungswert
besitzen, die Sinuswelle aber nur unzureichend
approximieren, wird eine Integration durchgefiihrt

Erster proof of principle und Validierung

Gehen wir die Komponenten in Bild 2 einzeln
durch, so ergibt sich folgendes Bild: Schnell schalt-
bare Josephson-Systeme sind in der PTB seit 1998

(1 V) und 2006 (10 V) verfiigbar, wie in der Tabelle 1
dargestellt. Synchronisierung und Abtast-Null-
detektor (Komparator) stellten ebenfalls experimen-
tell handhabbare Einflussfaktoren dar.

Eine Marktiibersicht ergab jedoch, dass fiir die
zu kalibrierende Quelle, das DUT, wenige Geréte
infrage kommen, wobei es unsicher war, ob die
Messunsicherheit ihrer Ausgangssignale klein genug
war, um iiberhaupt einen positiven Test auf das neue
Konzept durchfiihren zu kénnen.

Deshalb wurde hausintern beschlossen, eine
hochpriazise Quelle als Signalgenerator zu schaffen:
Ein zweites Josephson-System wurde aufgebaut.
Dieser Josephson-Generator konnte zum damaligen
Zeitpunkt jedoch keine Sinusspannung erzeugen,
sondern nur deren Rechtecknéherung [Bild 4].

Spannung

Zeit

Signal 1

Signal 2
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und der Durchschnittswert mit dem des Quan-
tenvoltmeters verglichen. Die Integrationsfenster
kénnen dabei {iber verschiedene Verzogerungen auf
die quantisierten Stufen zentriert werden. Auch sind
Phasenverschiebungen der Wellenformen gegenein-
ander und die Anzahl der Josephson-Stufen pro
Periode leicht variierbar. Auf diese Weise kann zum
Beispiel die Unabhangigkeit des Messergebnisses
von den Einstellungen des Abtast-Nulldetektors
gepriift werden.
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Diese einfache Wellenform hat nur wenige Tran-
sienten pro Periode und bietet lange Integrations-
zeiten. Die etwas unterschiedlichen Transienten
der beiden Josephson-Normale verursachen kleine
Spannungsspitzen (Peaks), die von der zeitlichen
Positionierung der Integrationszeiten, als griine
Rechtecke in Bild 4 dargestellt, ausgeblendet
werden. Erste Messungen mit programmierbaren
1-V-Josephson-Arrays ergaben hervorragende
Ubereinstimmungen mit den theoretisch berech-

Bild 3:

Schematische Dar-
stellung des differen-
ziellen Abtastens. In
3aist das direkte Ab-
tasten gezeigt, in 3b
die Uberlagerung der
Wechselspannung
(rote Sinuswelle) mit
den Spannungsstu-
fen des Josephson-
Normals und in 3¢
die verbleibenden
Differenzspannungen.

Bild 4 a, b:

Ergebnis des ersten
Vergleichs von zwei
Josephson-Quellen
mit differenziellen
Abtastverfahren. In
4aistim oberen

Teil der Kurven-
verlauf der beiden
Josephson-Systeme
gezeigt, unten die
Differenzspannung
mit den Integrati-
onsfenstern des
Abtastvoltmeters.

In 4b sind die Mess-
ergebnisse flur den
Frequenzbereich von
80 Hz bis 3,5 kHz
gezeigt. Die
gestrichelte griine Li-
nie zeigt den Verlauf
der Messunsicher-
heit fur das AC-
Quantenvoltmeter im
Vergleich zum direk-
ten Abtastverfahren
mittels ADC (blau
gepunktete Linie).
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Bild 5 a, b:

5a zeigt das typische
Einschwingverhalten
eines Abtastvoltme-
ters. Innerhalb der
ersten 20 ys nahert
sich das Abtastvolt-
meter dem neuen
Wert bis auf 10,
Dann setzt eine lan-
ge Zeitkonstante ein.
Erst nach etwa 80 ps
wird der neue Wert
vollstandig erreicht.
Der fur das Quanten-
voltmeter genutzte
>A-ADC in 5b zeigt
ein héheres Rau-
schen (siehe die Auf-
I6sung der Skala).
Die Einschwingzeit
zeigt das typische
Schwingen nach

den Transienten
durch den FIR-
Filter. Es wird eine
Einschwingzeit von
etwa 4 s erreicht.

Bild 6 a, b:
Messaufbau fiir den Vergleich von differenziellem Abtasten und AC-DC-Trans-
fermessungen mit einem Thermokonverter (TC) und Nanovoltmeter (nV). Das
Messergebnis (b) zeigt die gute Ubereinstimmung beider Methoden von besser als
3 pV/V fir alle Frequenzen bis 3 kHz. Fir die AC-DC-Transfermessungen wurden
zwei TC mit unterschiedlichem Heizwiderstand verwendet.
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neten Werten. Die relativen Messunsicherheiten
von 5 - 1078 fiir Frequenzen von 10 Hz bis 1 kHz
waren ebenfalls sehr gut [3]. Sie sind bereits eine
Groflenordnung besser als mit direktem Abtastver-
fahren mittels ADC (siehe blau gepunktete Linie in
Abb. 4b).

Eine Herausforderung stellten die Schaltvor-
gange von weniger als 100 ns dar. Diese fithren zu
Wechselwirkungen mit den Eingangsfiltern der
Abtastvoltmeter. Das Bild 5 stellt zwei Methoden
der Filterung durch das Abtastvoltmeter dar. In
Bild 5a wird eine Nivellierung der Spannungsspit-
zen Uber eine Integrationszeit von einigen zehn
Mikrosekunden erreicht. Der Nachteil ist hier,
dass ein System, das auf den kHz-Bereich abzielt,
mit Integrationszeiten von bis zu 100 ps bereits
eine ungiinstige Abtast-Signalrate besitzt. Es hat
sich gezeigt, dass die Verwendung von ZA-ADC
mit hoher Abtastrate bis zu 10 MS/s vorteilhaft
ist, weil es das Messen bis in den kHz-Bereich mit
dem AC-Quantenvoltmeter ermdglicht. Deren
Nachteile, wie geringere Stabilitat und schlech-
tere Linearitit, werden weitestgehend durch das
differenzielle Messverfahren aufgewogen. Kurze
Integrationszeiten der Filter fithren zu typischen
Einschwingzeiten vor und nach den Transienten,
hier am Beispiel von FIR-Filtern (finite impulse
response filter) in ZA-ADC dargestellt (Bild 5b).
Durch ein Loschen der Daten um die Transienten

AC-DC Transfer

Fluke
Kalibrator

TC |<:§

-y
=]
=]

Spannung / V

I
I
I
| geléschter Bereich
I
|

10 20 30
Zeit / ps

herum koénnen diese Einfliisse der Transienten
sehr gut ausgeblendet werden. Im folgenden
Abschnitt soll auf die Verifizierung des differen-
ziellen Abtastens eingegangen werden.

Testkalibrierung eines kommerziellen
AC-Spannungsgenerators

Nach dem grundlegenden Nachweis der Ver-
besserung der Messunsicherheit in den unteren
nV-Bereich (Bild 4b) und der Losung des Filter-
problems aufgrund der schnellen Schaltvorginge
(Bild 5) wurde ein als Kalibrator verwendetes
Prézisionsinstrument (Fluke 5720A) mittels des
neuen AC-Quantenvoltmeters kalibriert. Der
Messaufbau ist im Bild 6 dargestellt. Zugleich
wurde diese Kalibrierung mittels des derzeitigen,
genormten Riickfithrungsverfahrens iiber einen
Thermokonverter, in Bild 6 als TC bezeich-

net, unabhéngig iiberpriift. Die Riickfithrung
mittels Thermokonverter stellt das gegenwirtig
genutzte Verfahren dar. Es ist seit Jahrzehnten

in vielen Nationalen Metrologieinstituten im
Einsatz [4]. Die AC-DC-Transferdifferenz ist mit
einer Unsicherheit von 5 - 107 bekannt [5]. Das
AC-DC-Verfahren hat jedoch den offensichtli-
chen Nachteil, dass hier Effektivwerte gemessen
werden, eine Uberpriifung der Signalform jedoch
nicht erfolgen kann.
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Nach Entwicklung der Messprozeduren, der
Analyse- und Auswertesoftware stimmten die Mess-
ergebnisse typischerweise auf einige 10~ mit der Spe-
zifikation (15 - 107 uV/V) des Kalibrators iiberein.
Durch wechselseitiges und gleichzeitiges Messen der
AC- und DC-Spannungen am Fluke-Kalibrator und
am TC konnten dann die Wechselspannungsmes-
sungen der beiden Methoden miteinander verglichen
werden [6]. Das Ergebnis dieser Messungen mit zwei
Thermokonvertern ist fiir Frequenzen von 30 Hz
bis 8 kHz in Bild 6b gezeigt. Man erkennt die gute
Ubereinstimmung beider Methoden, die fiir alle
Frequenzen bis 2 kHz innerhalb von 2,5 uV/V liegt.
Abhingig vom Heizwiderstand der Thermokonverter
(Ohm’sche Last, TC., hat 200 © und TC,; 500 Q)
treten fiir hohere Frequenzen Abweichungen auf,
die auf ein resonantes Verhalten hindeuten, deren
Ursache zurzeit noch Gegenstand weiterer Untersu-
chungen ist.

Eine genaue Unsicherheitsbetrachtung zeigte, dass
die erreichte Messunsicherheit immer noch durch die
Stabilitét des Kalibrators limitiert ist, wie im vorhe-
rigen Teil beschrieben. Daher blieb trotz der vielver-
sprechenden Ergebnisse die Frage, wo das Unsicher-
heitslimit des AC-Quantenvoltmeters fir Sinuswellen
liegt. Mit der Entwicklung eines neuartigen puls-
getriebenen 1-V-Josephson-Spannungsnormals [7]
ergab sich die Moglichkeit, weltweit erstmals einen
direkten Vergleich dieser zwei Quantennormale der
PTB durchzufithren. Das Ergebnis des Vergleichs
ergab eine hervorragende Ubereinstimmung fiir
Frequenzen bis 1 kHz, insbesondere bei 250 Hz von
3,5+ 12- 107 [8]. Die gute Ubereinstimmung besti-
tigt das grofe Potenzial des AC-Quantenvoltmeters,
das in den ersten Voruntersuchungen gefunden
wurde (siche Abb. 4b). Es zeigt auch, dass das

Tabelle 2

Bild 7:

Ein kommerzieller
Prazisions-Kalibrator
(Bildmitte) wird
durch den PTB-AC-
Quantenvoltmeter-
Laboraufbau im
Wechselspannungs-
modus kalibriert;
Ergebnis des euro-
paischen IMERA-
plus-Projektes JOSY.

Messen von Sinuswellen nach allen Optimierungs-
prozessen nicht eingeschrankt ist.

Bild 7 zeigt das AC-Quantenvoltmeter im PTB-
Labor. Im Hintergrund ist der Probenstab in eine
Kanne mit fliissigem Helium getaucht. Darauf ist
ein kompakter 70-GHz-Mikrowellensynthesizer
montiert. Davor sind vier der fiinf 4-fach-Strom-
quellen erkennbar. Vorne rechts ist die XA-ADC
im PXI-Chassis zu sehen, rechts der Monitor
mit der Kontrollsoftware und in der Mitte ein
Fluke-5720A-Kalibrator [9].

In der Tabelle 2 sind die Vor- und Nachteile
des AC-Quantenvoltmeters dem konventionel-
len AC-DC-Transfer mittels Thermokonverter
gegeniibergestellt. Insbesondere der Vorteil der
etwa 60-fach kiirzeren Messdauer bei gleichzeitig
fast 50-fach besserer Messunsicherheit machten das
AC-Quantenvoltmeter fur die esz AG so interessant,
dass sie die Initiative ergriff. Sie kontaktierte die PTB
und schlug ein gemeinsames Projekt vor, mit dem
Ziel, solch ein System in den eigenen Laboren instal-
lieren zu lassen.

Vor- und Nachteile des AC-Quantenvoltmeters gegeniiber der traditionellen Ruckfiihrung mittels AC-DC-Transfer.
Die griinen Felder deuten Vorteile an, die orangefarbenen Nachteile.

Vergleich der Methoden der AC-Spannungsmesstechnik

Klassisch: AC-DC Transfer

Relative Messunsicherheit

. -7
(1V, 500 Hz) > 10
Messdauer 60 Minuten
Messbare Signalparameter Effektivwert

Frequenzbereich 10 Hz bis 1 MHz
Spannungsbereiche
Skalierung Skalierung

1 V-3V (direkt), 1 mV - 1000 V (iiber Teiler)

Neu: AC-Quantenvoltmeter
108

1 Minute

Komplette Kurveninformation
DC -2kHz

1 mV -7V (direkt)

Erweiterung tiber Teiler wird
erprobt
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Bild 8:
Schematischer
Aufbau des AC-
Quantenvoltmeters
(Supracon)
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Die Transferkette

Als Innovationssystem wird gemeinhin das
Zusammenwirken staatlicher Rahmenmafinah-
men, 6ffentlicher Forschung und privater Entwick-
lungsarbeit verstanden. Die Innovation selbst ist
im strengen Sinne dann das neue Produkt oder

die neue Dienstleistung, die tatsachlich in den
Markt eingefiihrt wird. In diesem Sinne ist das an
die Firma Supracon AG transferierte System eine
aus der PTB hervorgegangene Innovation — mit
Alleinstellungsmerkmal auf dem Weltmarkt. Dabei
wurde im Zuge des ein Jahrzehnt dauernden Pro-
zesses auf vollig unterschiedliche Programme und
Forderkonzepte zuriickgegriffen, um das letztend-
liche Ziel zu erreichen.

Von der Grundlage zur Anwendung

Wie bereits mit den ersten Eintragen der Tabelle 1
dargelegt, ist die PTB als Ressortforschungsein-
richtung des Bundes damit beauftragt, moderne
Messtechnik gerade auch im Bereich der Grundla-
genforschung weiterzuentwickeln, um die Wett-
bewerbsfahigkeit der deutschen Wirtschaft zu
sichern. Beispielsweise schreibt das Einheiten- und
Zeitgesetz im § 6 explizit vor, dass die PTB wissen-
schaftliche Forschung im Bereich des Messwesens
betreibt und den Technologietransfer férdert. In
diesem Rahmen ist sie grundfinanziert und entwi-
ckelt im freien wissenschaftlichen Austausch neue
Messkonzepte. So wurde bereits 2001 die Idee

fiir ein quantenbasiertes, differenzielles Abtast-
verfahren geboren und erste Untersuchungen
gestartet. Eine Patentanmeldung [10] zur Wahrung
der PTB-Rechte erfolgte 2002, die auch 2005 zur
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erwarteten Erteilung fiihrte; dies war nicht uner-
wartet und gilt fiir 84 % der PTB-Anmeldungen.
Es dauerte etwa 4 Jahre, bis die Idee messtechnisch
umgesetzt werden konnte. 2006 wurde sie dann
auf der Conference on Precision Electromagnetic
Measurements (CPEM) in Turin présentiert und
veroOffentlicht [3]. Andere NMIs erkannten sofort
das grofie Potenzial dieser Idee und begannen mit
der Erforschung der Messmoglichkeiten [11-15].

Um die internationale Zusammenarbeit zu
starken, konnten in einem Vorlduferprogramm
des heutigen European Metrology Programme for
Innovation and Research (EMPIR) unter dem Titel
»Next generation of quantum voltage systems for
wide range applications“ (JOSY - iMERA-plus) mit
neun weiteren Nationalen Metrologieinstituten
insgesamt 3,3 Millionen Euro eingeworben
werden. Dieses Einzelprojekt der anwendungs-
nahen Forschung diente der Erzeugung eines
Labormusters, das, basierend auf neuartiger, im
Projekt entwickelter oder kommerziell verfiigba-
rer Komponenten, alle messtechnischen Ergeb-
nisse eines zukiinftigen Produktes bereits liefern
kann. Das EMPIR-Programm stellt im Rahmen
des 70-Milliarden-Euro-Forschungsprogramms
»Horizont 2020“ der europédischen Union solchen
Projekten Mittel zur Verfiigung, die im Rahmen
breiter, 6ffentlicher metrologischer Forschung
ihren Beitrag zum strategischen Ziel der ,,Innova-
tion Union® leisten.

Das Projekt war so erfolgreich, dass der in Bild 7
dargestellte Laboraufbau im Zuge des européi-
schen Projektes ein Erstinteresse bei der esz AG,
einem der bedeutenden Kalibrierlabore Deutsch-
lands, und bei der KMU Supracon AG, einem Spe-
zialisten fiir die Nutzung des Josephson-Effektes,
weckte.

Transfer in die Industrie

In der néchsten Transferstufe wurden spezielle
Programme der vorwettbewerblichen Forschung
genutzt. Diese werden mit der Begrifflichkeit
»validierung® verbunden: Der Transfergegenstand
muss so aufbereitet werden, dass eine spétere
Entwicklung zu einem Produkt durch eine Firma
wahrscheinlich erscheint. Die gegenwirtig grofiten
Programme dieser Art sind das zentrale Innovati-
onsprogramm Mittelstand ZIM des BMWi und das
themenzentrierte Programm KMU-innovativ des
BMBF mit zusammen iiber 0,5 Mrd. Euro Jahres-
etat. Das wesentlich kleiner aufgelegte ,,Validierung
des technologischen und gesellschaftlichen Inno-
vationspotenzials wissenschaftlicher Forschung"
(VIP+) ermdglicht Forschungsinstituten auch
ohne Industriepartner eine stark anwendungsori-
entierte Forschung.

Das hier genutzte Programm ,,Messen, Normen,
Priifen, Qualitatssicherung® (MNPQ) des BMWi
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platziert sich in der Mitte dieser Programme. Hier
muss das Firmeninteresse durch Mitarbeit und
einen monetiren Beitrag zum Projekt nachge-
wiesen werden; der wesentliche Teil der Arbeiten
erfolgt in der PTB. Das neue, 2015 von der PTB
aufgelegte Validierungsprogramm ,,Transfer Met-
rologischer Technologien® (TransMeT) stellt einen
dhnlichen Rahmen bereit wie das 2015 ausgelau-
fene MNPQ-Programm. Grundgedanke all dieser
Programme ist, dass die Weiterentwicklung mit
hohem Risiko behaftet ist und vom KMU nicht
allein geleistet werden kann.

Zwei aneinander anschlielende MNPQ-Pro-
gramme wurden fiir die Jahre 2008-2014 einge-
worben, um mit den Industriepartnern esz AG
und Supracon AG ein Josephson-Messsystem
fiir Gleich- und Wechselspannungen - ein AC-
Quantenvoltmeter — fiir den Einsatz in industri-
ellen Kalibrierlaboratorien zu entwickeln. Die erste
Projekt-Phase zielte dabei auf die Herstellungs-
technologie der Josephson-Elemente, die zweite
auf Struktur, Aufbau und Software des Komplett-
systems. Die Erweiterung des Produktportfolios
der Supracon AG durch ein moderneres System,
das auch Wechselspannungen kalibrieren kann,
war ein logischer Schritt. Die esz AG als eines der
grofiten Kalibrierlabore mit im Boot zu haben
half sehr, eine zielgerichtete Entwicklung durch-
zufithren, die direkt die Bediirfnisse der Anwen-
der erfiillt. Mit diesem neuen System werden
die wesentlichen Vorteile von Normalen, die auf
elektrischen Quanteneffekten basieren, nun auch
fiir industrielle Laboratorien verfiigbar: Kleinste
Messunsicherheiten ohne aufwendige Rekali-
brierungen verbessern die Leistung bei erhohter
Wirtschaftlichkeit [16].

Das System ist schematisch in Bild 8 dargestellt
und in Bild 9 bei seinem Einsatz in der esz AG. Es
basiert auf Josephson-Schaltungen, die in der PTB
hergestellt werden und ist fiir Spitzenspannungen
bis £10 V und Frequenzen bis 2 kHz ausgelegt.

Es enthalt eine Reihe von zusétzlichen Funkti-
onen und Eigenschaften, die einem Anwender
die Bedienung erleichtern. Dabei liegt ein grofies
Augenmerk auf der Gewdhrleistung, dass die
gemessenen Werte richtig sind.

Verifikationsmessungen konnen am System
permanent mit der nachfolgenden Methodik
durchgefiihrt werden: Die Quantisierung der Span-
nungsstufen der bindr geteilten, programmierbaren
Josephson-Arrays (s. a. vorhergehenden Beitrag von
J. Kohlmann und O. Kieler) kann durch Variation
der angelegten Stromstarke immer leicht @iberpriift
werden. In einer Messung, bei der das gréfite Bit mit
34816 Josephson-Kontakten gegen alle kleineren
geschaltet wird, kann dies mit sehr hoher Auflésung
geschehen. Die Summe aller kleineren Bits (1 + 1 +
1+2+4+8+17+34+68+ 136+ 272+ 544 +
1088 + 2176 + 4352 + 8704 + 17408) ergibt wieder

genau die gleiche Anzahl an Josephson-Kontakten.

Damit heben sich die beiden 5-V-Spannungen auf.

Falls das System einen Fehler feststellt, werden
die Messungen sofort angehalten, und eine Sys-
temiiberpriifung wird gestartet. Ein Beispiel ist
das sogenannte Fluxtrapping, was bedeutet, dass
ein Magnetfeld in die supraleitenden Kontakte
eingedrungen ist und so deren Stromtragfahigkeit
unterdriickt. Mit einem Heizer in der Néhe des
Josephson-Arrays ldsst sich das Array kurzzeitig
automatisch aufwiarmen, um so den magnetischen
Fluss, der in den supraleitenden Strukturen einge-
froren ist, zu entfernen und dann die Kalibrierun-
gen fortzusetzen.

All diese Funktionen erleichtern nicht nur den
Kalibrierbetrieb, sondern erlauben es auch, dass
die Kalibrierungen von geschulten Technikern
ohne detaillierte physikalische Hintergrundkennt-
nisse durchgefiihrt werden konnen. Wie diese
Messungen aussehen, ist in Bild 10 gezeigt. Hier
wurde das neue esz-AC-Quantenvoltmeter mit
dem AC-Quantenvoltmeter der PTB verglichen.

Das AC-Quantenvoltmeter kann dartiber hinaus

auch kommerzielle Gleichspannungsnormale
(DC-Referenzen und -Voltmeter) kalibrieren und
deckt damit ebenfalls den Bereich kommerziell
erhaltlicher Gleichspannungs-Quantenvoltmeter
ab. Bei einem direkten 10-V-Vergleich zwischen
einem DC-Quantenvoltmeter und dem neuen
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Bild 9:

Dr. Jinni Lee (PTB,
links), Andreas
Bock (esz AG) und
Michael Starkloff
(Supracon AG)
diskutieren Kalibrier-
ergebnisse des AC-
Quantenvoltmeters
bei der esz AG in
Eichenau

Bild 10:

Beispiel fur den
Vergleich der AC-
Quantenvoltmeter
der esz AG und

der PTB mittels
eines Fluke-5720A-
Kalibrators als
Transfernormal bei
einer Spannung von
7,19 V und verschie-
denen Frequenzen
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AC-Prototyp wurde in 15 Minuten Messzeit inner-
halb der Unsicherheit von 0,1 nV/V keine signifi-
kante Abweichung festgestellt.

Nach Ende der Forderphase vergingen noch
einige Jahre, bis das System in den Markt einge-
fithrt werden konnte. Auch nach Ende der Forder-
phase mussten die Firmen direkt, insbesondere bei
der Reinraumfertigungstechnologie, erhebliche
Mittel investieren.

Durch Vor-Ort-Tests im akkreditierten Kali-
brierlabor des Projektpartners esz AG wurde das
neue AC-Quantenvoltmeter fiir den praktischen
Gebrauch optimiert. Unter Einbeziehung der
Anwenderinformationen ist es nun zu einem
komplett automatisierten, anwenderfreundlichen
Messsystem weiterentwickelt worden und wird
bereits kommerziell angeboten [17]. Das esz-AC-
Quantenvoltmeter ist inzwischen vom DAKKS fiir
Gleich- und Wechselspannungsmessungen akkre-
ditiert worden [18].

Ausblick

Die Entwicklung des AC-Quantenvoltmeters fiir den
Industrieeinsatz zeigt, dass sich Hartnackigkeit und
langer Atem in der elektrischen Quantenmetrologie
auszahlen konnen. Durch die Unterstiitzung der
PTB ist die esz AG mit dem AC-Quantenvoltmeter
auf dem Weg zu Europas genauestem Kalibrierlabor.
Die Supracon AG bietet dieses System mit einer
Lizenz der PTB auf dem Weltmarkt an, zuvor ist hier
nur das amerikanische NIST als staatliche Institution
als Anbieter eines Laboraufbaus titig gewesen.

Die Entwicklung des AC-Quantenvoltmeters
wurde durch ein modulares Konzept betrieben.

Eine Erweiterung des Systems bis hin zu einem
universellen ,,Quantenkalibrator® fiir Spannungs-,
Widerstands- und Stromstérkenormale lduft

bereits seit 2014 als Projekt mit der esz AG und der
Supracon AG, ebenfalls geférdert durch das bereits
erwahnte MNPQ-Programm. Ein wesentlicher
Aspekt fiir die weitere Verbreitung von elektrischen
Quantennormalen ist der Betrieb in einem geschlos-
senen Kleinkiihlersystem, um von der teilweise
schwierigen Versorgung mit fliissigem Helium unab-
héngig zu werden. Auch hier hat es in den letzten
Jahren bereits sehr gute Fortschritte gegeben.

Die Weiterentwicklung der pulsgetriebenen
Josephson-Spannungsnormale wird langfristig zu
noch besseren Wechselspannungsnormalen fithren
(zum aktuellen Stand der Forschungsarbeiten siche
den Beitrag von O. Kieler). Diese werden dann in
der Lage sein, einen gréfleren Frequenzbereich abzu-
decken und sehr prézise beliebige Wellenformen zu
erzeugen. Beide Eigenschaften werden die Tiir zu
neuen Messsystemen in der elektrischen Quanten-
metrologie aufstofien.
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Das pulsgetriebene

AC-Josephson-Spannungsnormal

Oliver Kieler*

Josephson-Spannungsnormale fiir Gleichspan-
nungsanwendungen sind in der elektrischen
Prazisionsmesstechnik fest etabliert. Der zuneh-
mende Bedarf nach Referenzsignalen im Audio- und
HF-Bereich (HF: Hochfrequenz) sowie von Rausch-
quellen hat zur Entwicklung von Josephson-Span-
nungsnormalen fiir Wechselspannungsanwendungen
gefiihrt. In diesem Beitrag werden quantengenaue
Wechselspannungsquellen vorgestellt, die die Erzeu-
gung beliebiger Wellenformen mit hochster spektra-
ler Reinheit mit einer hohen Bandbreite von DC bis
in den MHz-Bereich ermdglichen

(DC: direct current = Gleichstrom). Herzstiick all
dieser Josephson-Spannungsnormale ist eine Reihen-
schaltung aus vielen tausend Josephson-Kontakten,
die bei Einstrahlung von Hochfrequenzstrahlung
(Mikrowellen) die Erzeugung hochgenauer Span-
nungswerte ermoglichen. Dabei treten in den Strom-
Spannungs-Kennlinien Stufen konstanter Spannung,
sogenannte Shapiro-Stufen (SS), auf. Anschaulich

1 Prinzip * Dr. Oliver Kieler,
Arbeitsgruppe
2.43 ,Josephson-
Schaltungen®, E-Mail:

oliver.kieler@ptb.de

Fiir AC-Josephson-Spannungsnormale

(AC: alternating current = Wechselstrom) werden
an der PTB zwei unterschiedliche Funktionsprinzi-
pien genutzt: Beim programmierbaren Josephson-
Spannungsnormal (PJVS: programmable Josephson
voltage standard) wird die Anzahl der aktiven
Josephson-Kontakte in einer Reihenschaltung

mit bindrer Teilung im Laufe der Zeit gedndert,
wihrend beim pulsgetriebenen Josephson-Span-
nungsnormal (JAWS: Josephson arbitrary waveform
synthesizer) die Anzahl kurzer Strompulse pro
Zeiteinheit verandert wird [1]. Bild 1 stellt diese
unterschiedlichen Grundprinzipien gegeniiber.
Anhand der Josephson-Gleichung erkennt man
den prinzipiellen Unterschied von PJVS und
JAWS. Die Signalspannung U,(#) wird wie folgt
berechnet:

lassen sich diese Stufen durch den Transfer einer Unac (t) = M(£)-N- @, £,(£) (1)
bestimmten Anzahl magnetischer Flussquanten
durch die Josephson-Kontakte beschreiben.
AC-Programmable Josephson Josephson Arbitrary
Voltage Standard Waveform Synthesizer
70 GHz UAC(t)=M-N-(D0-f 15 GHz
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Bild 2:
Erlduterung des
Pulsbetriebs beim
JAWS
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Hierbei ist M(t) die Zahl der Josephson-Kon-
takte (zeitlich veranderlich fiir das PJVS), N die
Ordnung der SS, @, das Flussquant (h/2e mit dem
Planck’schen Wirkungsquantum 4 und der Ele-
mentarladung e) sowie f,(f) die Pulsfolgefrequenz
(zeitlich veranderlich fiir das JAWS).

Beim PJVS wird zur Erzeugung einer stufen-
férmigen approximierten Wechselspannung die
Anzahl der aktiven Josephson-Kontakte einer
Reihenschaltung variiert. Dazu ist die Josephson-
Schaltung in unterschiedlich grof3e Segmente
eingeteilt. Die Einteilung erfolgt in einer bindren
Abfolge (d.h. Segmente mit 1, 2, 4, ... Kontakten)
mit 16-bit-Aufldsung. Jedes Segment kann mit
einer schnellen computergesteuerten Stromquelle
gezielt an- bzw. abgeschaltet werden. Dieses Span-
nungsnormal wird mit einer kontinuierlichen Mik-
rowelle (CW) bei einer Frequenz von ca. 70 GHz
betrieben. Die Schaltungen sind so gestaltet, dass
sie in diesem (und nur in diesem) Frequenz-
bereich eine optimale Ausbildung der Shapiro-
Stufen gewéhrleisten. Nur auf den SS wird eine
wohldefinierte Anzahl von Flussquanten transfe-
riert. Bedingt durch das Stufensignal ergeben sich
im Frequenzspektrum sehr viele, jedoch wohl-
definierte hhere Harmonische. Weiterhin ist die
jeweilige Spannung fiir die Zeitspanne beim Uber-
gang zwischen den SS nicht quantisiert. Die im
zeitlichen Mittel gemessene RMS-Spannung (engl.
root mean square) weist einen Fehler auf. Dieser
sogenannte Transientenfehler (Transient = Uber-
gang zwischen den SS) fithrt zu Einschrankungen
beim Betrieb dieses AC-PJVS und begrenzt die
Signalfrequenzen auf weniger als 10 kHz, selbst
wenn mit Abtastverfahren nur auf den SS gemes-
sen wird. Im Gegensatz dazu wird beim JAWS die
Zahl der aktiven Josephson-Kontakte konstant
gehalten und stattdessen die Pulsfolgefrequenz
variiert. Diese ist aufgrund der verfiigbaren Puls-

generatoren (PPG: Pulse Pattern Generator) auf ca.
15 GHz beschrinkt (Datenrate 30 Gbit/s). Beim
JAWS konnen beliebige und spektral reine Wellen-
formen hochster Giite in einem Frequenzbereich
von DC bis 1 MHz generiert werden. Der ent-
scheidende Vorteil des Pulsbetriebes ist, dass im
Gegensatz zum CW-Betrieb breite und stabile SS
nicht nur in einem schmalen Frequenzbereich aus-
gebildet werden, sondern im gesamten Frequenz-
bereich fiir beliebige Pulsfolgen. Nur dadurch ist
der Pulsbetrieb mit wechselnden Pulsfolgefrequen-
zen moglich.

In Bild 2 ist das Grundprinzip des JAWS bzgl.
der Pulsfolgefrequenz dargestellt. Ist die Pulsfolge-
frequenz zeitlich unverinderlich, erhélt man in der
Pulsamplitude-Spannungs-Kennlinie die gewohn-
ten SS fiir quantisierte DC-Spannungen. Ist diese
Pulsfolgefrequenz eine Funktion der Zeit, ergibt
sich laut der Josephson-Gleichung eine Wech-
selspannung, die aber zu jedem Zeitpunkt exakt
quantisiert ist, da es zu jedem Zeitpunkt zu einem
definierten Transport von Flufiquanten kommt.
Dies bedeutet, dass jeder Strompuls jeweils genau
eine ganzzahlige Anzahl von Fluf3quanten pro
Josephson-Kontakt transferiert. Dieser einfache,
aber fundamentale Ansatz zeichnet das JAWS aus.

Bild 3 zeigt in einem einfachen Schema, wie das
JAWS in der Praxis realisiert wird. Ausgangspunkt
ist eine Wellenform (hier ein Sinus), die quanti-
siert werden soll. Mithilfe einer SD-Simulation
(Sigma-Delta) hoherer Ordnung wird diese in
ein Bitmuster iberfithrt (SD-Code). Dies ist eine
Folge von -1/ 0/ +1, welches der —1. SS, der 0. SS
und der +1. SS entspricht. Die ausgefeilte SD-
Simulation sorgt dafiir, dass die Wellenform im
Frequenzraum mit grofitmaoglicher Qualitat digi-
talisiert wird. Dies bedeutet fiir das Beispiel der
Sinus-Wellenform: Bei einem ,,perfekten Sinus
ist im Frequenzspektrum nur die Fundamentale

Pulsfolgefrequenz f, = const.

Pulsfolgefrequenz f, # const.

Josephson-Gleichung :

Upe=M:N-D,-f,

Josephson-Gleichung im Pulsbetrieb :

Updt) =M - N -@, - f,(t)
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vorhanden, welche gleich der Signalfrequenz

ist. Die hoheren Harmonischen sind vollstindig
unterdriickt, unterhalb des Rauschuntergrundes.
Desweiteren sorgt die SD-Simulation dafiir, dass
das unvermeidliche Quantisierungsrauschen im
Frequenzband deutlich vom Signal getrennt und
zu hohen Frequenzen (beginnend ab ca. 10 MHz)
verschoben wird. Das so erzeugte Bitmuster wird
nun in den Speicher eines PPG iibertragen. Dieser
PPG liefert an seinem Ausgang sehr kurze Strom-
pulse, die auf die Josephson-Schaltung mittels
geeigneter HE-Leitungen {ibertragen werden.

In der Schaltung wird von jedem Kontakt jeder
einzelne Strompuls in einen Flussquantenpuls
umgewandelt. Im zeitlichen Mittel kann nun am
Schaltungsausgang die quantisierte Wellenform
gemessen werden. Hierzu kommt ein leistungs-
fahiger schneller Analog-Digital-Wandler zum
Einsatz. Er erméglicht die hochwertige Analyse
der Wellenformen im Frequenz- und Zeitbereich.

2 Design und Aufbau

Fiir den Betrieb des JAWS miissen die Josephson-
Schaltungen bei allen Pulsfolgefrequenzen breite SS
liefern. Um den hohen Anforderungen des JAWS
zu geniigen, muss das HF-Design der Schaltungen
dahingehend optimiert werden. Bild 4 zeigt ein Bei-
spiel eines JAWS-Chips, welcher 10 mm x 10 mm
grof3 ist und auf dem 2 JAWS-Schaltungen inte-
griert wurden, die zum Teil bereits auf dem Chip
supraleitend miteinander verbunden sind. Die
Vergroflerung zeigt, dass die Josephson-Kontakte
im Innenleiter eines koplanaren Wellenleiters
(CPW: coplanar waveguide) angeordnet sind,
flankiert auf beiden Seiten von der Masse-Leitung.
Die Impedanz der CPW ist auf 50 Q) dimensio-

beliebige Wellenform
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Bild 3:

Skizze zur Veranschaulichung des Prinzips der Realisierung des JAWS

niert und die CPW ist am Leitungsende mit einem
50-Q-Widerstand abgeschlossen, um Reflektionen
der Pulse zu verhindern. Die HF-Pulse werden
iber einen 50-Q-CPW-Taper iiber einen PCB-
Chip-Tréger eingekoppelt (PCB: printed circuit
board). Die Schaltungen verfiigen tiber LCR-Filter
(L: Induktivitat, C: Kapazitat, R: Widerstand) an
den niederfrequenten Ausgangsleitungen, an denen
die Spannung ausgekoppelt bzw. der Kompensati-
onsstrom eingekoppelt werden. Diese Tiefpass-Fil-
ter verhindern eine Ubertragung der HF-Pulse auf
diesen Leitungen, welche die synthetisierten Signale
beeintrachtigen wiirde [2]. Auf einem 3-Zoll-
Silizium wafer sind 20 dieser Chips integriert.
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Bild 5:
Darstellung eines
JAWS-Chip-Tragers

Bild 6:
Schematischer
Aufbau des JAWS-
Systems
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RO3006-Carrier

Fiir den Betrieb des JAWS ist es erforderlich,
dass alle verwendeten HF-Komponenten die Erfor-
dernisse der Breitbandigkeit und geringen Damp-
fung fiir eine optimale Pulsiibertragung erfiillen.
Deshalb sind die fiir die JAWS-Chips verwendeten
Chip-Tréger ebenfalls an der PTB entwickelt und
optimiert worden. In Bild 5 ist ein Chip-Trager der
aktuellen 3. Generation mit kontaktiertem JAWS-
Chip gezeigt. Der Chip-Trager ist fiir den Betrieb
von 2 Schaltungen pro Chip geeignet. Es wurden
2 HF-CPW-Leitungen mit passenden Anschliissen
fiir die SMA-PCB-Launcher integriert, die auf
50 Q fiir den passenden Anschluss per Drahtbon-
den zum Chip getapert wurden. Auflerdem gibt
es 24 Anschliisse fiir DC-Leitungen. Als Triger-
Material kommt das fiir HF-Anwendungen sehr
gut geeignete Ro3006 [3] zum Einsatz, welches
eine geringe HF-Dampfung aufzeigt. Die Form
der getaperten HF-CPW-Leitungen wurden bzgl.
geringer Damfpung und Reflektion optimiert
[4]. Schlie3lich wurden die JAWS-Chips in einer
Vertiefung so eingebettet, dass die Oberkanten
Chip und Chip-Tréiger auf einer Ebene liegen.
Dadurch wird eine Reflektion an der Chipkante
vermieden. Auflerdem sind demzufolge sehr kurze

Bonddrihte moglich, was fiir die HF-Ubertragung
vorteilhaft ist. Der Chip liegt in einer direkt in das
Ro3006-Material gefrasten Vertiefung, weshalb
die neueste Generation der Chip-Triger ohne

eine Riickplatte aus FR1 auskommen, was zu einer
kompakteren Bauweise fithrte. Aulerdem wurde
der aktuelle Chip-Trager schmaler gestaltet, um
tiir den Einsatz in der 1V-JAWS-Probenstange
ausreichend Platz fiir die Verdrahtung der 4
Carrier zu gewinnen. Die Schaltungen werden an
der PTB in fliissigem Helium betrieben, welches in
100-1-Dewars zur Verfiigung steht. Dazu werden
die auf dem Chip-Trager kontaktierten JAWS-
Chips in speziell angefertigten Probenstangen, die
ca. 1 m lang sind, befestigt. Die JAWS-Schaltungen
sind mit einem Cryoperm-Abschirmbecher mag-
netisch abgeschirmt. In der Probenstange befin-
den sich 2 halbstarre (semi-rigid) HF-Leitungen
zur Pulsiibertragung vom PPG zum Chip, sowie
diverse Twisted-Pair-Kabel fiir die Kompensation
und die Ausgangswellenform. Im Probenkopf sind
in den HF-Leitungen DC-Blocks integriert fiir den
»AC-Coupling-Betrieb“ [5]. Alle Leitungen sind
isoliert gefiihrt, sodass ein Kurzschluss mit der
Masse vermieden wird, was fiir die Generierung
von Wellenformen mit spektral reinen Frequenz-
spektren notwendig ist.

Eine zentrale Komponente im experimentellen
Aufbau des JAWS ist der PPG, der die kurzen
Strompulse mit einer Dauer von lediglich etwa
30 ps erzeugt. Die ersten Untersuchungen mit
dem JAWS an der PTB wurden mit einem unipo-
laren PPG durchgefiihrt, d. h. nur 0- und 1-Pulse
wurden erzeugt. Deshalb waren die synthetisier-
ten Wellenformen ebenfalls unipolar, da nur die
positive SS genutzt werden konnte [6]. Die Signale
hatten somit auch einen DC-Offset. Vom NIST
wurde eine Methode vorgeschlagen, bei der diese
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Generator © = >
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unipolaren Pulse mit einer CW in einem geeigne-
ten Frequenz- und Amplitudenverhaltnis iiberla-
gert werden [7, 8]. Dadurch war es uns moglich,
die Ausgangsspannung zu verdoppeln und den
Offset zu vermeiden, da nun beide SS (-1. SS und
+1. SS) adressiert werden konnten. Diese Methode
bewirkte jedoch einen ziemlich komplexen Aufbau
und die Notwendigkeit der Optimierung von
zahlreichen Parametern. In Bild 6 ist der aktuelle
experimentelle Aufbau gezeigt, der nun auf einem
bipolaren (oder terniren) PPG basiert — er liefert
also +1-, 0-, —1-Pulse und beide SS kénnen nun
direkt adressiert werden.

Um zu verhindern, dass an den zur Impedanz-
anpassung integrierten On-Chip-Abschlusswi-
derstdnden eine sogenannte Common-Mode-
Spannung abfillt, welche sich dem Ausgangssignal
ununterscheidbar tiberlagern wiirde, wird die
erwahnte AC-Coupling-Methode verwendet.
Hierzu wird der SD-Code mit einem DC-Block in
einen HF- und LF-Anteil (LF: low frequency) auf-
gespalten. Der HF-Anteil des Codes wird tiber den
Eingangstaper durch die Josephson-Kontakte und
die Widerstidnde gefiihrt, wobei an den Widerstéan-
den nun keine Spannung abfillt. Der LF-Anteil
des Codes wird iiber ein separates Kompensati-
onssignal nur zwischen den Josephson-Kontakten
eingespeist, wobei eine mit ,IV-Box“ bezeichnete
Elektronik das Signal von der Masse entkoppelt.
Somit ,,sehen” am Ende die Josephson-Kontakte

diesen metrologisch relevanten Wert von 1 V. RMS
zu erh6hen, wurden in der PTB bis zu 8 Schaltun-
gen (4 Chips mit jeweils 2 Schaltungen pro Chip)
mit insgesamt 63 000 Josephson-Kontakten in
Serie geschaltet. Das einfache Schema hierfiir ist in
Bild 7 dargestellt. Die einzelnen Schaltungen sind
bei 4,2 K durch supraleitende Dréihte miteinander
verbunden, sodass die aufsummierte Gesamtspan-
nung aller Schaltungen an den Ausgangsleitungen
gemessen werden kann. Dieser Parallelbetrieb von
8 Schaltungen ist durch die Verwendung eines
kommerziell erhiltlichen neuartigen 8-Kanal-PPG
moglich geworden. Eine entsprechende 8-Kanal-
Elektronik (IV-Box) fiir die Kompensation wurde
dazu an der PTB entwickelt.

Der Aufbau des 1-V-JAWS-Systems im Labor
zeigt Bild 8. Man erkennt auf der linken Seite das
100-1-Dewar mit fliissigem Helium, in welchem die
Schaltungen bei 4,2 K betrieben werden. Deswei-
teren sind die Kernkomponenten der Elektronik
gekennzeichnet: der PPG, die Kompensations-
elektronik und das PXI 5922. Das System wird
mittels einer eigens entwickelten LabView-Software
komplett gesteuert. Alle Parameter und Messdaten

Sympuls 8-Kanal-PPG

e (0100-101

| 1]

o

| 1 Aax

Pt
| EA:% supral. Draht

die vollstindige Information des SD-Codes und
die Wellenform kann optimal synthetisiert werden.
Von einer externen CW-Quelle erhalt der PPG
sein Taktsignal von typischerweise 15 GHz fiir
eine Datenrate des PPG von maximal 30 Gbit/s.
Die Ausgangswellenform wird mit einem Spek-
trumanalysator PXI 5922 analysiert [9]. Optional
konnen die Pulskennlinien mit einem Oszillos-
kop betrachtet werden. Hierzu wird ein weiterer
einfacher Funktionsgenerator fiir den Biasstrom
benotigt.

Ausgehend von Schaltungen mit 500 bis 1000
Josephson-Kontakten, wurde die Anzahl der
Josephson-Kontakte in den Schaltungen schritt-
weise vergrofiert. Dabei stelle sich heraus, dass
eine deutliche Erhohung der Integrationsdichte
der Josephson-Kontakte in einer JAWS-Schal-
tung tiber einen Wert von etwa 9000 Kontakten
schwierig ist, sodass die Erhohung der Ausgangs-
spannung einer einzelnen Schaltung iiber einen
Wert von etwa 150 mV an der PTB {iber einige
Jahre nicht gelungen ist. Im Jahre 2014 konnte
jedoch das NIST und die PTB jeweils unabhingig
voneinander einen spektakuldren Erfolg verbu-
chen: die Etablierung eines 1-V-JAWS-Systems
[10, 11]. Man bedenke, dass zur Erzeugung einer
Ausgangsspannung von 1 V ca. 483 000000000000
Flussquanten pro Sekunde transferiert werden
miissen! Um die Ausgangsspannung des JAWS auf

Spektrum-Analysator
PXI 5922

Bild 7:
Schematischer Aufbau des 1-V-JAWS-Systems der PTB mit dem 8-Kanal-PPG
und 4-JAWS-Chips in Serie
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Bild 8:
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konnen gespeichert werden. Es erméglicht einen
komfortablen Betrieb des Systems, da man prak-
tisch das 1 V mit einem einfachen Knopfdruck zur
Verfiigung hat. Das folgende Bild 9 zeigt als Bei-
spiel eine Sinus-Wellenform von 250 Hz bei einer
Spannung von 1 V RMS bzw. 1,4 V Spitze. Die
untere Abbildung ist die Zeitdarstellung und die
obere das Frequenzspektrum. Hohere Harmoni-
sche wurden um mehr als 120 dB unterdriickt, was
einer hohen spektralen Reinheit entspricht. Der
Rauschuntergrund ist sogar um exzellente 140 dB
von der Signalamplitude getrennt.

3 Eigenschaften und Anwendungen

Das JAWS zeichnet sich im Vergleich zu Halb-
leiterquellen durch einmalige Eigenschaften

° .
1“_‘ sinus, 250 Hz, 1 Ve 63 000 Kontakte
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Bild 9:
Frequenzspektrum und Zeitdarstellung einer Sinus-Wellenform mit 250 Hz und
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Frequenzspektrum und Zeitdarstellung einer Kosinus-Wellenform mit integrierter
Pausezeit
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aus: Die mit dem JAWS erzeugten Signale sind
quantengenau, extrem rauscharm und absolut
frei von irgendwelchen Driften der Signalampli-
tuden. Da es sich um ein Quantennormal handelt,
ist das JAWS auch durch zeitlich unbegrenzte
stabile Betriebsparameter gekennzeichnet, d. h.
nach Justage der fiir den Betrieb notwendigen
Parameter der Gerdte sind fiir die Generierung
perfekter Wellenformen keinerlei Korrekturen
notwendig. Die Drift der elektrischen Parameter
der verwendeten Elektronik ist so klein, dass die
JAWS-Schaltungen stets im quantisierten Zustand
arbeiten (d. h. die SS wird nicht verlassen). Mit
dem JAWS konnen beliebige Signale in einem
weiten Frequenzbereich von DC, bzw. 2 Hz bis
mehr als 1 MHz synthetisiert werden. Die exzel-
lente Genauigkeit des JAWS konnte in einem
direkten Vergleich von zwei JAWS-Systemen mit
jeweils 10 000 Josephson-Kontakten eindrucks-
voll demonstriert werden. Die Amplituden der
synthetisierten Sinus-Wellen von jeweils 22 mV
RMS stimmten bei einer Frequenz von 1875 Hz
auf (1.8 +2.0) - 10-® iiberein [12]. Die Genauigkeit
des Vergleichs wurde bei diesem Experiment allein
durch den verwendeten Nulldetektor begrenzt.
Dariiber hinaus wurde das 1-V-JAWS-System mit
dem an der PTB etablierten AC-Quantenvoltmeter
gemessen. Bei einer Frequenz von 250 Hz ergab
sich zwischen der eingestellten und gemessenen
Signalamplitude von 1 V RMS eine exzellente
Ubereinstimmung von (3.5 + 11.7) - 10 [13].
Diese Ergebnisse zeigen eindrucksvoll, dass die
Quantennormale perfekt funktionieren.

Zur Veranschaulichung, dass mit dem JAWS
beliebige Wellenformen generiert werden kénnen,
sollen zwei Beispiele dienen. In Bild 10 ist eine
Kosinus-Wellenform der Frequenz 3,75 kHz mit
einer integrierten Pausezeit von 1,86 ms darge-
stellt. Die Frequenz des Kosinus und die Pausezeit
lassen sich durch Wahl des SD-Codes beliebig
einstellen. Das Frequenzspektrum zeigt eine sehr
komplexe, jedoch wohldefinierte Form. Diese
entspricht genau dem theoretisch erwarteten
Verlauf. Solche nichtkontinuierlichen Wellen-
formen sind z. B. fiir Single-Shot-Messungen bei
der dynamischen Charakterisierung eines AD-
Konverters wichtig. Schlieflich wurde in Bild 11
versucht, die Abkiirzung JAWS mit 132 Tonen im
Frequenzraum nachzubilden. Die Zeitdarstellung
tiir diese sehr spezielle Wellenform sieht dagegen
wie ein unkoordiniertes Rauschsignal aus. Umge-
kehrt kann auch jede Wellenform in der Zeitdo-
main mit dem JAWS programmiert werden.

Fur den Einsatz des JAWS in der Praxis in
metrologischen Instituten oder der Industrie ist es
wichtig, dass ein Einsatz im Kleinkiihler méoglich
ist. Dies wurde an der PTB in zwei Kleinkiihler-
Systemen erfolgreich demonstriert [14]. Somit
wird ein einfacher und kostengiinstiger Betrieb
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auch in einem Umfeld, in dem der Betrieb mit
flissigem Helium nicht oder nur schwer moglich
ist, sichergestellt.
Fiir die Zukunft er6ffnen Effektivspannun-

gen von 1 V eine Vielzahl von neuen Anwen-
dungsmoglichkeiten des JAWS im Bereich der
elektrischen Wechselspannungsmetrologie, wie

z. B. die Kalibrierung von Wechselspannungen,
Analog-Digital- bzw. Digital-Analog-Wandlern,
AC-DC-Normalen, Spannungsteilern, Impedanz-
Normalen, usw. Ein Beispiel fiir die Charakteri-
sierung eines schnellen Analog-Digital-Wandlers
(Datenrate bis 15 MS/s), der gleichzeitig als
Spektrumanalysator beim JAWS genutzt wird, ist
in Bild 12 gezeigt. Hierzu kann mit einer einzigen
Messung in wenigen Augenblicken eine vollstin-
dige Frequenz-Charakterisierung dieses Gerétes
vorgenommen werden. Dabei wird mit dem JAWS
eine Multiton- Wellenform erzeugt, wobei jeder
Ton die gleiche Amplitude hat. In diesem Fall ist
es ein sogenannter Frequenzkamm mit 300 Ténen
(Ton-Abstand 1,2 kHz), von dem in der Abbildung
jedoch zur besseren Ubersicht nur die ersten 40
Tone bis 50 kHz gezeigt sind. Man erkennt, dass
die Amplitude, bedingt durch die internen Verstér-
ker des Analog-Digital-Wandlers, einen wellen-
férmigen Verlauf zeigt. Dies ist mit der durch den
Hersteller angegebenen Spezifikation vergleichbar.
Weitere bereits an der PTB erfolgte Anwendungen
sind die Charakterisierung eines breitbandigen
(500 Hz bis 100 kHz) Verstarkers (Verstiarkungs-
faktor 100,9 + 0,05 @ 1 kHz) oder die Messung
der AC-DC-Differenz mit einem Thermokon-
verter Fluke792A im Frequenzbereich 1 kHz bis
20 kHz. Schliefllich wurde eine PTB-Patentidee
realisiert: die Kombination von PJVS und JAWS
zur Erzielung von groflen Ausgangsspannungen
mit spektral reinen Spektren. Hierbei erganzt das
JAWS das stufenférmige Signal des PJVS. Dadurch
werden im Frequenzspektrum alle durch die
Stufen bedingten Harmonischen unterdriickt. Fiir
eine Sinus-Wellenform konnte eine hervorragende
spektrale Reinheit von 125 dBc erreicht werden. Es
konnte ebenfalls gezeigt werden, dass die zeitliche
Stabilitat und das Rauschen dieses kombinierten
Signals besser als die besten auf dem Markt verfiig-
baren Signalgeneratoren ist [15]. Schliefllich hat

das NIST gezeigt, dass das JAWS als quantisierte
Pseudo-Rauschquelle bei der Johnson-Rausch-
thermometrie eingesetzt werden kann [16]. Bei
dieser Anwendung werden vom JAWS Multiton-
Wellenformen mit geringer Amplitude und hoher
Bandbreite (> 1 MHz) synthetisiert.

4 Zusammenfassung und Ausblick

Die erfolgreiche Entwicklung des JAWS stellt fiir
die Realisierung eines praxistauglichen AC-
Josephson-Spannungsnormals einen wesentlichen
Meilenstein dar. Das Erreichen von effektiven
Ausgangsspannungen bis 1 V war ein Durchbruch
fiir die Anwendung des JAWS in der Metrologie.
Bei der Synthese von beliebig programmierbaren
Wellenformen hochster Giite im Frequenz- oder
Zeitbereich ist das JAWS im Vergleich mit anderen
Quellen uniibertroffen. In den niachsten Jahren
soll die Komplexitit des 1-V-JAWS-Systems durch
Weiterentwicklung der Josephson-Schaltungen
und des experimentellen Aufbaus verringert
werden.
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Bild 11:

Frequenzspektrum und Zeitdarstellung einer Multiton-Wellenform zur Darstellung

der Abkirzung JAWS
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Bild 12:
Frequenzspektrum
einer JAWS-Multiton-
Wellenform zur
Charakterisierung
eines AD-Wandlers
NI PXI 5922 und
Vergleich mit der
Spezifikation des
Herstellers
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E-107: A. Miiller

Nanostrukturierte Graphendevices

136 S., 52 Abb., 3 Tah., ISBN 978-3-95606-265-0, 2016, € 19,00*

Seit der ersten Separation von Graphen durch Exfoliation im Jahre 2004 ist es anspruchsvoll, Quantenpunkte (QD) in diesem Material
zu realisieren. Die dabei groRte Herausforderung ist es, eine gut definierte und ausreichend hohe Bandliicke im Graphen zu 6ffnen. Dies
stellt jedoch die Grundlage dar, um die in der Ebene frei beweglichen Elektronen lokal einzuschranken. In diesem Bericht wird der Ansatz
verfolgt, den Feldeffekt in Bilagen-Graphen zu nutzen.

Fertigungstechnik

F-56: F. Schmaljohann

Gesputterte, elektrisch isolierende Schichten fiir Diinnschichtsensoren auf metallischen Grundkérpern

140 S., 45 Abb., 14 Tab., ISBN 978-3-95606-233-9, 2015, € 19,00*

In der vorliegenden Arbeit wurden Untersuchungen an elektrisch isolierenden Schichten durchgefiihrt, welche mittels Magnetronsputterns
auf Metallen aufgebracht wurden. Diese Schichten sollen geeignet sein um fiir Diinnschichtsensorik als Trennschicht zwischen der elek-
trisch leitfahigen Sensorschicht und dem Substrat zu dienen. Zielstellung der Arbeit ist daher eine fiir den beschriebenen Einsatzzweck
hinreichende elektrische Isolation sowie eine gute Haftung zu erzielen, bei einer gleichzeitig mdglichst geringen Schichtdicke, um den
Einfluss auf das Messergebnis der Sensoren zu minimieren.

Mechanik und Aktustik

MA-93: L. Klaus

Entwicklung eines primdren Verfahrens zur Kalibrierung von Drehmomentaufnehmern mit dynamischer Anregung

172 S., 62 Abb., 30 Tab., ISBN 978-3-95606-263-6,2016, € 20,50*

Der Bericht beschreibt erstmals einen modellbasierten Ansatz zur dynamischen Drehmomentkalibrierung. Die mechanischen Eigenschaften
des Aufnehmers, die das dynamische Verhalten beeinflussen, werden durch ein Modell und dessen Modellparameter beschrieben. Die Mo-
dellparameter sind charakteristische KenngroRen fiir den Aufnehmer. Sie werden experimentell bestimmt. Die mechanischen Eigenschaften
des Aufnehmers sind deshalb so wichtig, da Drehmomentaufnehmer immer an beiden Enden einspannt sind. Die im Wellenstrang mecha-
nisch gekoppelten Komponenten kdnnen das dynamische Verhalten des Aufnehmers beeinflussen und umgekehrt.

Opt-78: J. Keller

Spectroscopic characterization of ion motion for an optical clock based on Coulomb crystals

Engl., 128 S., 67 Abb., 5 Tab., ISBN 978-3-95606-272-8, 2016, € 18,50*

This work contributes to the approach of using ***In*/*72Yb* Coulomb crystals as the reference for an optical clock. Two ultra-stable cavities
for the stabilization of spectroscopy lasers have been set up.

Thermodynamik

Th-5: H. Wolf

Transport properties of fuels

Engl., 168 S., 83 Abb., 95 Tah., ISBN 978-3-95606-165-3, 2015, € 20,50*

In the present study, measurements of the density and viscosity as well as their temperature dependences were described based on a
series of mixtures consisting of biofuels and fossil fuels. The measurement series cover the range of the commercially available fuels used
in Germany - and in most of Europe. In order to provide data also covering fuel mixtures with the mixing ratios between 0 % and 100 %
biofuel content were produced and measured.

Th-6: W. Sabuga, J. Kénemann (Hrsg.)

High-Pressure Metrology for Industriel Applications - Proceedings of the HighPRES workshop held at PTB Braunschweig, Germany, Septem-
ber 17, 2014

Engl., 136 S., 171 Abb., 9 Tah., ISBN 978-3-95606-232-2, 2015, € 19,00*

Contents: Development of 1.6 GPa pressure standards ® FEM analysis of the high-pressure multipliers an components e Elastic constant
measurements by strain gauges and RUS methods e High-pressure transducers as transfer pressure standards evaluated by a 1 GPa pressure
comparison ® Pressure dependence of viscosity and compressibility of fluids for high pressure applications ® PVDV sensors for dynamic
pressure metrology in extreme environment ® New possibilities with a high pressure measuring chain consisting of reference pressure
transducer P3 Top Class BlueLine and DMP 41 high-precision instrument e Design if components for 25 000 bar autofrettage machines and
development of two high pressure sensor concepts ® A new pressure transducer for pressure measurements up to 20 kbar

Th-7: W. Sabuga, J. Kénemann (Hrsg.)

High-Pressure Measurement and Calibration - Proceedings of the Training Course held at PTB, Braunschweig, Germany, September 18, 2014
Engl., 74 S., 88 Abb., ISBN 978-3-95606-264-3, 2016, € 14,50*

This PTB-Report comprises the presentations held at the Training Course on High-Pressure Measurement and Calibration, which took place
in the PTB, Braunschweig on 18th of September 2014. Aproximately 12 representatives of industry (both manufactures and users), acade-
mic and national metrology institutes from seven European countries participated.
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Impedanzmetrologie mit

Josephson-Spannungsnormalen

Stephan Bauer*, Luis Palafox**

Bedeutung von Impedanzmessung

Haben Sie heute schon ein Tablet oder ein Smart-
phone benutzt? Dann haben Sie bereits bei einer
Impedanzmessung mitgemacht. Die Koordinaten
der Beriihrungen werden aufgrund von Kapazitits-
anderungen ermittelt. Widerstdnde, Induktivitéten
und Kondensatoren sind den meisten Menschen ein
Begriff. In der Elektrotechnik spricht man allgemei-
ner von Impedanzen, da man jedem dieser Bauteile
einen frequenzabhéngigen Wechselstromwiderstand
(Impedanz Z) zuordnen kann. Zum Beispiel die
Kapazitatsanderung — verursacht durch den Druck
auf eine bewegliche Elektrode in einem kapazitiven
Drucksensor. Die Messung von Impedanzen spielt
eine zentrale Rolle in der Messtechnik, da viele
Sensoren andere Messgrofien in eine dquivalente
Impedanz umwandeln, welche dann durch weitere
Messtechnik erfasst wird3. Die am héufigsten anzu-
treffenden Impedanzmessungen messen Kapazititen
und elektrische Widerstinde wie zum Beispiel bei
Touchscreens.

Die Messung von Impedanzen ist wegen ihrer
grofien Verbreitung in Produkten unserer Alltags-
welt von besonderer Bedeutung. Dabei kann die
Messung von Impedanzen mithilfe verschiedener
Methoden durchgefiihrt werden [1], wobei all diese
Methoden Wechselspannungen verwenden. So
liefern kommerziell erhaltliche Messgeréte (LCR-
Meter) schnelle Ergebnisse in einem weiten Fre-
quenzbereich bis einige MHz, allerdings liegen die
Unsicherheiten deutlich hoher als die der in beinahe
allen Metrologieinstituten verwendeten koaxialen
Impedanzmessbriicken [2]. Diese manuell betitigten
Impedanzmessbriicken basieren auf induktiven Span-
nungsteilern und erreichen hervorragende Unsicher-
heiten von einigen 10~°. Allerdings muss die Briicke
manuell fiir jede Frequenz neu abgeglichen werden.
Diese Prozedur ist sehr aufwendig und die induktiven
Spannungsteiler schrinken auflerdem die Bandbreite,
bei der diese Briicken sehr prézise funktionieren,
auf den Frequenzbereich von 500 Hz bis 10 kHz ein.
Ebenfalls sind die Impedanzverhéltnisse durch die
Transformatorwicklungen festgelegt und die Phase
zwischen den Spannungen auf 0° oder 180° begrenzt.

Daher ist es das Ziel der Entwicklung neuer
Impedanzmessbriicken, den Ubergang von Mes-
sungen bei vorgegebenen Spannungsverhiltnissen
und festen Phasenwinkel zu beliebigen Spannungs-
verhiltnissen und Phasenwinkeln iiber den gesam-
ten Audiofrequenzbereich (20 Hz bis 20 kHz) oder
sogar zu noch hoheren Frequenzen zu erreichen
[3]. Dieser Ubergang kann mit zwei verschiedenen
Arten von Impedanzmessbriicken erreicht werden.
Auf der einen Seite sind es digitale Impedanzmess-
briicken, welche auf der Basis von Digital-Analog-
Wandlern arbeiten. Diese Variante der Impedanz-
briicke schlief3t die Liicke zwischen den schnellen
und flexiblen LCR-Metern und den komplexen
und hochprizisen koaxialen Messbriicken. Die
Messungen lassen sich dank der Automatisierung
schnell durchfithren und liefern {iber einen weiten
Frequenz- und Impedanzbereich Unsicherheiten
von 107° und besser [4]. Auf der anderen Seite sind
Impedanzmessbriicken, welche als Spannungs-
quellen Josephson-Spannungsnormale verwenden
[5], die durch die fast beliebige Auswahl von Span-
nungs- und Phasenverhiltnissen einen wichtigen
Vorteil besitzen. Mit den in der PTB entwickelten
Josephson-Messbriicken ist der Abgleich einfach
und vor allem automatisierbar.

Im Weiteren erldutert dieser Artikel zunédchst
das Grundprinzip einer Impedanzmessbriicke auf
Basis von Josephson-Spannungsnormalen, bevor
auf die beiden an der PTB realisierten Typen von
Messbriicken genauer eingegangen wird.

* Dr. Stephan Bauer,
Arbeitsgruppe 2.63
~Josephson-Effekt,
Spannung®, E-Mail:
stephan.bauer@ptb.
de

** Dr. Luis Palafox,
Arbeitsgruppe 2.63
~Josephson-Effekt,
Spannung®, E-Mail:
luis.palafox@ptb.de

Grundprinzip von
Impedanzmessbriicken auf Basis von
Josephson-Spannungsnormalen

Der Abgleich einer Impedanzmessbriicke, wie in
Bild 1 dargestellt, erfolgt immer so, dass durch
beide Impedanzen Z, und Z, der gleiche Strom
flie3t. Dabei konnen die beiden Impedanzen z. B.
zwei elektrische Widerstinde, zwei Kapazititen
oder aber jede erdenkliche Kombination von
Impedanzen sein. In diesem Fall ist die Spannung,
gemessen am Detektor D zwischen Innen- und
Auflenleiter, null. Im abgeglichenen Zustand gilt,
dass das Verhiltnis der Impedanzen gleich dem

35



Elektrische Quantennormale fur die Praxis

PTB-Mitteilungen 126 (2016), Heft 3

i Ui D Z,

Grundprinzip einer
Impedanzmessbri-

cke. Die Kontakte /—\
\D—1

der Josephson-
Spannungsnormale
werden durch die

X dargestellt und

liefern die Spannun-

gen U, und U,. Die U2 |::| 22
Briickenspannung

wird mithilfe eines
Lock-in-Detektors (D)
gemessen.

Verhiltnis der Spannungen ist:
U/U,=-2,/Z,

Als Detektor wird meistens ein Lock-in-Detek-
tor verwendet, welcher in einem sehr schmalen
Frequenzband um die eingestellte Briickenfre-
quenz misst. Im Allgemeinen erfolgt der Abgleich
direkt {iber das Verhaltnis und die Phasenlage der
beiden Spannungen.

Bei Impedanzbriicken kann der Messstrom und
die Messspannung entweder iiber dieselbe Leitung
oder aber durch separate Leitungen fliefSen. Im
ersten Fall spricht man dann von einer 2-Tor-
Anordung. Neben dem Vorteil eines einfacheren
Aufbaus gibt es jedoch einen wesentlichen Nach-
teil. Bedingt dadurch, dass die Spannungsmes-
sung in diesem Fall nicht stromlos erfolgen kann,
werden die Messergebnisse durch die parasitiren
Impedanzen der Kabel und Stecker beeinflusst.
Um diese Unsicherheit zu eliminieren, miissen
Strom und Spannung iiber separate Kabel gefiihrt
werden. Da diese Methode vier Anschliisse an

15 T T T T T T T T

Spannung (V)

10 20 30 40 50
Zeit (ms)
Bild 2:

Beispiel einer durch 32 Stufen angenaherten Sinusspannung mit einer
Amplitude von 10 V
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jeder Impedanz (zwei fiir Strom und zwei fiir
Spannung) benétigt, spricht man von einer 4-Tor-
Definition. Dieser Briickentyp liefert zwar deutlich
prézisere Ergebnisse, ist allerdings auch komplexer
im Aufbau. An der PTB wurden bereits Impedanz-
briicken sowohl als 2-Tor- und als 4-Tor-Varianten
erfolgreich aufgebaut und eingesetzt.

Der Einsatz von Quantennormalen zur Erzeu-
gung der Spannungen auf beiden Seiten der
Briicke sorgt fiir eine rauscharme und stabile
Spannungsversorgung, deren Absolutwerte durch
die verwendete Mikrowellenfrequenz bestimmt
werden. Letztere ist durch die Verbindung zur
Atomuhr auf besser 107!? bekannt. Durch die Ver-
wendung zweier unabhingiger Spannungsquellen
konnen sowohl die Spannungsverhaltnisse als auch
die Phase zwischen den beiden Spannungen fast
beliebig frei gewahlt werden. Aktuelle Impedanz-
messbriicken auf Basis von Josephson-Spannungs-
normalen erreichen eine vergleichbare Genauigkeit
wie die Transformator-basierten, jedoch mit dem
wichtigen Vorteil des breiteren Frequenzbereichs
der Messungen, der insgesamt kiirzeren Messzeit
und der vergleichsweise einfachen Automatisier-
barkeit des Abgleichs. An der PTB werden zwei
verschiedene Josephson-Spannungsnormale fiir
Impedanzmessungen eingesetzt. Im Folgenden
werden diese beiden Varianten vorgestellt sowie
ihre Vorteile und Beschrankungen diskutiert.

Impedanzmessbriicken mit
programmierbaren Spannungsnormalen

Fiir die Messung von Impedanzverhéltnissen mit
einer Messbriicke auf Basis von programmierbaren
Spannungsnormalen werden an der PTB Recht-
eckspannungen verwendet. Es ist prinzipiell auch
moglich, stufenweise angendherte Sinusspannungen
zu verwenden (siehe Bild 2). Jedoch ist dann die Zeit
auf einer quantisierten Spannungsstufe geringer. Bei
beiden Spannungsformen hat die Form der Flanken
beim Anstieg und Abfall der Spannung einen nicht
zu vernachldssigen Einfluss auf die Messgenauigkeit.
Allerdings wird der Einfluss der Flanken durch den
Einsatz eines Lock-in-Detektors verringert.

Fiir den Abgleich der Messbriicke werden die
Wechselspannungsamplituden der beiden
Josephson-Schaltungen {iber die verwendete Anzahl
von Josephson-Kontakten und die eingestrahlte Mik-
rowellenfrequenz variiert sowie die Phasenlage der
synthetisierten Spannungen iiber eine Verzogerungs-
elektronik mit einer Auflésung von 1 ps eingestellt
(siehe Bild 3). Beides geschieht softwaregesteuert
und somit vollautomatisch. Somit lassen sich z.B.
Impedanzverhiltnisse bei 20 Frequenzen innerhalb
von nur 30 Minuten messen.

Fiir 1:1-Verhaltnisse von 10-kQ-Widerstinden
und 100-pF-Kapazititen wurde das Verfahren in
hervorragender Weise demonstriert. Mit diesem
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Typ der Josephson-Impedanzmessbriicke wurde das
Widerstandsverhaltnis {iber den Frequenzbereich
von 25 Hz bis 10 kHz mit einer Messunsicherheit von
etwa 2 - 1078 gemessen. Ein Vergleich der Messer-
gebnisse mit den Ergebnissen einer Messbriicke auf
Basis von induktiven Spannungsteilern zeigt eine
exzellente Ubereinstimmung (siehe Bild 4) [5]. Auch
fiir Kapazitatsverhaltnisse liegt die Unsicherheit im
kHz-Bereich unter 4 - 108, steigt dann — entspre-
chend der Impedanz 1/wC - mit kleiner werdender
Frequenz an und erreicht eine Unsicherheit von etwa
2 - 1077 bei 25 Hz. Auch fiir die Messung des Verhilt-
nisses von 10-pF- zu 100-pF-Kapazititen wurde diese
Impedanzmessbriicke bereits erfolgreich eingesetzt.

Als Weiterentwicklung der 2-Tor-Impedanzmess-
briicke wurde eine 4-Tor-Anordnung aufgebaut.
Durch Optimierung der Widerstandswerte R
und Ry (siehe Bild 5, rot) konnte eine Briicke
entwickelt werden, bei der das Offnen der Schalter
1-3 (Bild 5, blau) keinen Einfluss auf den Briicken-
abgleich hat. Damit sind die Definitionsbedingun-
gen fiir eine 4-Tor-Messung erfiillt. Ein Abgleich
der Josephson-Impedanzmessbriicke bei hohen
Frequenzen ermdoglicht es dann, innerhalb von
etwa 60 Minuten halbautomatische Messungen
iiber einen Frequenzbereich von 25 Hz bis 10 kHz
durchzufiihren, wobei eine relative Messunsicherheit
von weniger als 10~ erreicht wird.

Beide Ausfithrungen der programmierbaren
Impedanzmessbriicken liefern bei gleichen Impe-
danzen (R:R oder C:C) hervorragende Ergebnisse
im Frequenzbereich zwischen 25 Hz und 10 kHz.
Zu hoheren Frequenzen ist die Messunsicherheit
limitiert durch die verwendeten Rechteckspannun-
gen und deren Flankenform wéhrend der Schaltvor-
gange. Dadurch ist die Zeit auf einer quantisierten

Stromequalizer

Schalter 2

I | |
Lock-in-
Detektor Stromquelle 2

Spannungsstufe bei hohen Frequenzen zu kurz
und die Unsicherheiten der nicht idealen Flanken
dominiert.

Der Vergleich von ungleichen Impedanzen (R:C
oder R:L), auch Quadraturmessungen genannt,
bildet einen bedeutenden Teil der Impedanzskalen
und der Riickfithrungsketten [1]. Die erreichbare

Bild 3:
Schematischer
Aufbau der Mess-
briicke auf Basis von
programmierbaren
Spannungsnormalen.
Uber die Variation
der Mikrowellenfre-
quenzen f; und f,
werden die quanti-
sierten Spannungen
eingestellt und die
Briicke abgeglichen.
Die Synchronisie-
rung der Strom-
quellen 1 und 2 und
Verzogerungselek-
tronik erlaubt einen
Phasenabgleich fiir
Wechselspannun-
gen.

g, 00 —— T
“?O . | ; L]
= ey %-H“#‘ } 'i’ﬁ'%‘ TRy
-265F _ %i -
QEN L i l\‘ i ]
“n 2,70 % |
g 2,75 F - L Y f—
] 4 Klassische Messbriicke '
- B Josephson Messbriicke (PJVS) 1
280
0,01 0,1 1 10
f (kHz)

Unsicherheit mit Rechteckspannungen ist aber
grundlegend beschrénkt. Selbst wenn ein perfek-
ter Abgleich bei der Grundfrequenz erreicht wird,
begrenzen die harmonischen Obertone die Emp-
tindlichkeit des Lock-in-Detektors und damit die
Unsicherheiten auf einige 10-%. Um diese Beschrin-
kung zu umgehen, ist die Verwendung von Sinus-
spannungen mit hoher spektraler Reinheit unerliss-
lich. Dies ist durch den Einsatz von pulsgetriebenen
Josephson-Spannungsnormalen méglich und eine
solche an der PTB realisierte Impedanzmessbriicke
wird im folgenden Abschnitt behandelt.

Lock-in-
Detektor

Bild 4:
Frequenzabhangiges
Impedanzverhaltnis
von zwei 10-kQ-
Widerstanden. Die
Daten der Joseph-
son-Messbriicke sind
mit blauen Vierecken
und die Daten der
transformator-
basierten Mess-
briicke mit roten
Dreiecken gekenn-
zeichnet. [5]

Bild 5:
Schematischer Auf-
bau der 4-Tor-Mess-
briicke auf Basis von
programmierbaren
Spannungsnormalen
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Bild 6:

Spektrum einer im
KleinkUhler generier-
ten Sinusspannung
mit einem Effektiv-
wert von 100 mV und
einer Frequenz von
1233,1 Hz. Die drei
Obertone werden
durch das Messsys-
tem aufgrund von
Nichtlinearitaten
angezeigt, aber nicht
vom Spannungsnor-
mal erzeugt.

Impedanzmessbriicken mit pulsgetriebenen
Spannungsnormalen

Durch den Einsatz von pulsgetriebenen Span-
nungsnormalen (Josephson Arbitrary Waveform
Synthesizer, JAWS) stehen, wie im vorherigen
Beitrag von Oliver Kieler im Detail beschrieben,
erstmals spektral sehr reine (besser 120 dBc)
Sinusspannungen fiir eine Josephson-Impedanz-
messbriicke zur Verfiigung (siehe Bild 6). Damit
entfillt prinzipiell die oben genannte Einschran-
kung der programmierbaren Spannungsnormale
bei der Quadraturmessung (R-C-Verhaltnisse).
Dariiber hinaus sollten prinzipiell auch hohere
Frequenzen mit kleinen Unsicherheiten moglich
sein. Ein deutlicher Unterschied ist hier auch die

maximale Spannung. Sie liegt nicht wie bei den
programmierbaren Impedanzmessbriicken bei
einer Spitzenspannung von 10 V, sondern bei etwa
100 mV bis 150 mV. Um dennoch vergleichbare
Signal-zu-Rausch-Verhiltnisse zu erreichen,
muss bei der Messbriicke mit pulsgetriebenen
Spannungsnormalen ein Abgleich der Briicke im
nV-Bereich oder darunter erfolgen. Aufgrund der
hohen spektralen Reinheit und der zeitlichen Sta-
bilitit der Ausgangsspannungen ist dies moglich
und lediglich durch die Stabilitit der Impe-
danznormale und deren thermisches Rauschen
beschrinkt.

Bedingt durch den Pulsbetrieb und die gerin-
geren Ausgangsspannungen wird nur wenig
elektrische Leistung in die Josephson-Schaltungen
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tungen samt Tragerplatine zu sehen.
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eingebracht. Daher ist ein Betrieb der Schaltun-
gen nicht nur im fliissigen Helium, sondern auch
in einem geschlossenen Kiihlkreislauf (Klein-
kithler) méglich. Das macht den Einsatz einer
solchen Messbriicke, sowie der pulsgetriebenen
Spannungsnormale im Allgemeinen, besonders
tiir Kalibrierlabore und Institute ohne Helium-
riickgewinnung interessant, da keine Versorgung
mit fliissigem Helium nétig ist. Fiir die an der
PTB aufgebaute Impedanzmessbriicke wird ein
sogenannter Pulsrohrkiihler verwendet. Der Chip
mit den Josephson-Schaltungen befindet sich,
wie auch beim Betrieb mit fliissigem Helium,

in einem Probenhalter, allerdings werden die
Schaltungen im Falle des Kleinkiihlers nicht durch
fliissiges, sondern durch gasformiges Helium
gekiihlt. Durch die geringere Warmeleitung des
Gases entsteht ein Temperaturgradient zwi-
schen dem Kiihlsystem und der Schaltungen von
etwa 0,5 K - 0,8 K. Dariiber hinaus konnen die
Josephson-Schaltungen, aufgrund der begrenzten
Kiihlleistung eines solchen Systems, nicht bis zur
maximalen Spannung genutzt werden. Dennoch
konnten schon Effektivspannungen bis zu 125 mV
gleichzeitig von zwei Schaltungen in diesem
System erzeugt werden.
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In der aktuellen Konfiguration der Messbrii-
cke werden zwei JAWS-Schaltungen mit je 9000
Josephson-Kontakten auf einem gemeinsamen
Chip verwendet. Die hohe Kontaktzahl erlaubt
es, dass Spannungen mit einem Effektivwert von
20 mV allein unter der Verwendung vom Mikro-
wellenpulsen erzeugt werden kénnen (Einzelhei-
ten zum Betrieb des pulsgetriebenen Spannungs-
normals sind im vorherigen Beitrag beschrieben).
Dadurch ist eine sehr tibersichtliche Messanord-
nung moglich (Bild 7). Bei der Verhdltnismes-
sung von gleichen Impedanzen (R:R oder C:C)
wird, wie auch bei den Messbriicken auf Basis
von programmierbaren Spannungsnormalen, der
Briickenabgleich iiber das Spannungsverhaltnis
und die Phaseneinstellung erreicht. Der wesentli-
che Unterschied ist hier, dass die Spannung nicht
iiber die Mikrowellenfrequenz, sondern tber das
Pulsfolgemuster eingestellt wird.

Es wurden Verhdltnismessungen an zwei
10-kQ-Widerstanden und 10-nF-Kondensatoren
durchgefiihrt. Die Ergebnisse des ermittelten
Widerstandsverhéltnisses bei 20 mV und unter-
schiedlichen Frequenzen wurde mit den Ergeb-
nissen einer Impedanzmessbriicke auf Basis von
programmierbaren Josephson-Normalen vergli-
chen (siehe Bild 8). Beide Messbriicken zeigen
eine Ubereinstimmung im Bereich von einem Teil
in 107. Dabei ist anzumerken, dass aufgrund der
2-Tor-Messung der Einfluss der Kontaktwider-
stainde an den Steckverbindern der Widerstands-
normale den wesentlichen Beitrag zur Unsicher-
heit liefert.

Das Verhiltnis zweier 10-nF-Kapazitidten wurde
ebenfalls bei 20 mV und bei einer Frequenz von
1591,5 Hz bestimmt. Der Vergleich mit einer
kommerziellen Messbriicke bei 1600 Hz zeigt
eine Ubereinstimmung von 2 - 108, Dariiber
hinaus wurden Quadraturmessungen (wRC=1)
mit den 10-kQ-Widerstinden und den 10-nF-
Kondensatoren bei einer Frequenz von etwa
1591 Hz durchgefiihrt. Hierbei wird das Puls-
muster fiir die Erzeugung der beiden Spannungen
nicht verandert, sondern die Signalfrequenz iiber
den Systemtakt (etwa 15 GHz) angepasst um
die Bedingung wRC = 1 zu erfiillen. Durch die
Anderung des Systemtakts dndert sich auch die
Ausgangspannung geringfiigig, da dies fiir beide
Spannungen in gleichem Maf3e erfolgt, hat dies
jedoch keinen Einfluss auf die Messung.

Fiir eine von anderen Messsystemen unabhén-
gige Uberpriifung der neuen Messbriicke wurden
sowohl die Verhiltnisse C,:C, (R;:R,) direkt
gemessen als auch alle méglichen Kombinationen
der Impedanznormale in Quadratur. Aus den
gewonnenen Daten der Quadraturmessungen
konnten die Verhiltnisse der Widerstdnde und
Kondensatoren berechnet und mit den direkt
gemessenen verglichen werden. Die Ergebnisse

Tabelle 1:
] 6 _ _ Vergleich zwischen
il (Ri=R)/R, (C-GC, der direkten Mes-
sung der Impedanz-
Direkte Messung -2,94 + 0,05 +8,03+0,01 verhéltnisse und der
Bestimmung aus den
Quadraturmessun-
Quadratur -3,03+0,30 +8,10+0,10 gen. Die angegebe-
nen Unsicherheiten
Differenz +0,09 -0,07 sind Typ-A-Unsicher-
> > heiten.
28 ,
‘.?I-\
o
o sedhiocmrilast s dld ol e ol do b e eoe bkl d
' &g s !
—
= -3,24-----1 R B i 1 e - - B ke v it k2
« s
= 1 ‘
e D ® PJVSBricke = [--oeemeetemmemeeod
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f (kHz)
Bild 8:

Vergleich des gemessenen Widerstandsverhaltnisses von zwei 10-kQ-
Widerstanden. Die Ergebnisse der Messbriicke auf der Basis von programmierba-
ren Josephson-Normalen (PJVS) sind in schwarz und die der pulsgetriebenen in
rot dargestellt. Bei den angegebenen Unsicherheiten handelt es sich lediglich um
die statistischen Unsicherheiten.

zeigen eine hervorragende Ubereinstimmung
(siehe Tabelle 1) und zeigen somit, dass mit der
neuen Impedanzmessbriicke an der PTB auch
Quadraturmessungen mit herausragender Prazi-
sion durchgefiihrt werden konnen.

Ein weiterer Meilenstein ist die Kombination der
Messbriicke mit dem Quanten-Hall-Widerstand.
Als weltweit einziges Institut betreibt die PTB
den Quanten-Hall-Widerstand auch bei Wechsel-
spannungen. Dadurch ist es moglich, eine Impe-
danz mittels Josephson-Spannung direkt auf den
Quanten-Hall-Widerstand zuriickzufiithren. In einer
ersten Messreihe wurden Quadraturmessungen
bei etwa 1233 Hz mit einer Effektivspannung von
20 mV durchgefiihrt. Bei diesen Messungen wurde
die Kapazitit eines Kondensators mit einem Nenn-
wert von 10 nF bestimmt. Es wurde eine sehr gute
Ubereinstimmung mit den Ergebnissen von einer
transformatorbasierten koaxialen Impedanzmess-
briicke im Bereich von weniger als einem Teil in 107
erreicht.

Diese sehr vielversprechenden Messungen gewah-
ren einen ersten Einblick in das grof3e Potenzial der
Impedanzmessbriicke auf Basis von pulsgetriebenen
Josephson-Schaltungen. Es ist geplant, die Messspan-
nung weiter zu erhéhen, um somit direkt das Signal-
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zu-Rausch-Verhéltnis zu optimieren. Dies erfolgt
durch den Einsatz neuer Josephson-Schaltungen mit
noch hoheren Kontaktzahlen, durch Schaltungen mit
einem anderen Design und durch die Optimierung
der Sekundairelektronik und der Kiihlung des Chips.

Eine Einschrankung dieser Briicke ist die 2-Tor-
Definition, welche die Unsicherheiten bei der
Messung von niedrigen Impedanzen erhoht. Diese
Limitierung kann durch eine Erweiterung der puls-
getriebenen Impedanzmessbriicke auf eine 4-Tor-
Anordung aufgehoben werden, da in dieser Anord-
nung die Strom- und Spannungsdefinitionen durch
getrennte Leitungen erfolgen. Eine solche Erweite-
rung der pulsgetriebenen Josephson-Impedanzmess-
briicke ist geplant und soll in Zukunft die Messun-
sicherheit insbesondere bei niedrigen Impedanzen
weiter reduzieren. Beim Einsatz des Systems zu
hoheren Frequenzen hat die Impedanz der verwen-
deten Kabel einen immer gréfleren Einfluss auf das
Messergebnis. Daher werden fiir Frequenzen jenseits
des Audiobereichs (Frequenzen grofier 20 kHz) kom-
pakte Systeme mit kurzen Kabelldngen benétigt.

Durch die Entwicklungen im Bereich von Quan-
ten-Hall-Widerstanden auf der Basis von Graphen
wird es in Zukunft mdglich sein, dass die Kombi-
nation von Josephson-Impedanzmessbriicken und
dem Quanten-Hall-Widerstand in einem kompak-
ten Messaufbau bei der Temperatur von fliissigem
Helium realisiert werden kann. Dadurch entfallen
auf Seite des Quanten-Hall-Widerstandes die
aufwendigen Kryostate, und Kabelldngen konnen
deutlich reduziert werden.

Zusammenfassung

Durch die Verwendung von Josephson-
Spannungsnormalen als Spannungsquellen in
Impedanzmessbriicken stehen erstmals rausch-
arme und fundamental genaue Spannungen fiir
die Impedanzmessung zur Verfiigung. Die frei
einstellbaren Spannungs- und Phasenverhéltnisse
ermoglichen es, beliebige Impedanzverhiltnisse zu
messen. Beide an der PTB realisierten Varianten
von Josephson-Impedanzbriicken zeigen unterein-
ander und zu transformatorbasierten Messbriicken
eine sehr gute Ubereinstimmung. Die Automa-
tisierung dieser Systeme erleichtert den Betrieb
und ermdglicht Messungen iiber einen weiten
Frequenzbereich in kurzer Zeit. Die Entwicklung
dieser Systeme ist noch ldngst nicht abgeschlossen,
und fiir die Zukunft ist noch eine Steigerung der
Leistung zu erwarten, vor allem im Bereich der

pulsgetriebenen Impedanzmessbriicken. Insbeson-
dere wird hier die Kombination mit dem Graphen-
AC-Quanten-Hall-Widerstand die Riickfithrung
von Impedanzen auf Quantennormale in einem
sehr kompakten System erméglichen.

Danksagung

Diese Arbeiten wurden zum Teil mit finanzieller
Unterstiitzung durch die Européische Union im
Rahmen von EMRP JRP SIB53 AIM QuTE ausge-
tithrt. Das EMRP wird gemeinsam von den EMRP-
Teilnehmerstaaten innerhalb von EURAMET und
der Europédischen Union finanziert.

Literatur

[1] L. Callegaro, Traceable Measurements of Electrical
Impedance, IEEE Instrum. Meas. Mag. 18, Heft 6,
42-46 (2015).

[2] S. Awan, B. Kibble und J. Schurr, Coaxial Electrical
Circuits for Interference-Free Measurements, IET
electrical measurement, Band 13, Institution of
Engineering and Technology, (2011).

[3] Automated impedance metrology extending the
quantum toolbox for electricity, European Metrology
Research Programme (EMRP), Project SIB53 AIM
QuTE, 2013-2016
https://www.ptb.de/emrp/aimqute.html
(Letzter Zugriff am 19.10.2016).

[4] L. Callegaro, V. D’Elia, M. Kampik, D. B. Kim,

M. Ortolano und F. Pourdanesh, Experiences With
a Two-Terminal-Pair Digital Impedance Bridge,
IEEE Trans. Instrum. Meas. 64, Heft 6, 1460-1465
(2015).

[5] J.Lee,]J. Schurr, J. Nissild, L. Palafox und R. Behr,
The Josephson Two-Terminal-Pair Impedance
Bridge, Metrologia 47, Heft 4, 453-459 (2010).



PTB-Mitteilungen 126 (2016), Heft 3

Herstellung von Graphen fur die Metrologie

Herstellung von Graphen fur die Metrologie

Klaus Pierz*, Mattias Kruskopf**

Einleitung

Was ist eigentlich Graphen und was hat das mit
den Aufgaben der PTB zu tun? Nun, Graphen ist
im Prinzip jedem bekannt, denn dabei handelt sich
um eine oder wenige Lagen von Graphit, also dem
Grundstoff von Bleistiftminen. Fiir Wissenschaftler
aus vielen Disziplinen ist Graphen aber deshalb
innerhalb weniger Jahre interessant geworden, weil
es wegen seiner auflergewohnlichen Eigenschat-
ten potenzielle Anwendungen in der Elektronik
bis hin zur Medizin verspricht. In der Metrologie
ist Graphen bereits angekommen, namlich als
Quantennormal fiir die Einheit des elektrischen
Widerstandes, und es soll zukiinftig auch helfen,
die Reproduzierung dieser Einheit zu vereinfachen.
Wir erinnern uns: Die Einheit des elektrischen
Widerstandes, das Ohm, wird mittels des Quanten-
Hall-Effekts reproduziert und damit auf die Natur-
konstanten / und e, das Planck’sche Wirkungs-
quantum und die Elementarladung, zuriickgefiihrt.
Um der Bedeutung dieses makroskopischen
Quanteneffekts gerecht zu werden, wurde eine
neue Konstante fiir den quantisierten Widerstands-
wert eingefiihrt, die nach ihrem Entdecker und
Nobelpreistrager benannte von-Klitzing-Konstante
Ry = h/e*. Nach internationalen Vergleichsmessun-
gen wurde im Jahre 1990 die Konstante auf den
Wert Ry o= 25812,807 (2 festgelegt.
Voraussetzung fiir die Messung des Quanten-
Hall-Effektes ist eine Probe mit einem sogenann-
ten zwei-dimensionalen Elektronengas (2DEG),
das in einem dafiir geeignetem Materialsystem
realisiert werden muss. Ein solches 2DEG ist
eine hauchdiinne, elektrisch leitende (quasi
metallische) Schicht, die so diinn (< 10 nm) sein
muss, dass sich die Leitungselektronen nur in
der Schichtebene bewegen kénnen. Die heutigen
Widerstandsnormale bestehen aus mafigeschnei-
derten Galliumarsenid- und Aluminiumgalliumar-
senid-Mehrschichtstrukturen (GaAs/AlGaAs), die
an der Grenzflache zwischen den beiden Halb-
leitern ein solches 2DEG ausbilden. Mit solchen
Proben lésst sich der quantisierte Widerstandswert
in Prazisionsmessungen so exakt reproduzieren,
dass die Abweichung vom Sollwert weniger als

107 betrégt. Allerdings ist dafiir ein erheblicher
technischer Aufwand erforderlich. Bedingt durch
die GaAs-Materialeigenschaften tritt der Quanten-
Hall-Effekt nur bei sehr tiefen Temperaturen

und sehr hohen Magnetfeldstarken auf. Deshalb
werden die Messungen in Kryostaten mit fliissi-
gem Helium und supraleitenden Magnetspulen
durchgefiihrt. Dies erlaubt es, die Widerstands-
normale auf 1 K oder noch tiefere Temperaturen
abzukiithlen und den Arbeitspunkt bei magneti-
schen Flussdichten von typischerweise B =10 T
einzustellen.

Es gab deshalb schon linger Uberlegungen, in
ein Materialsystem mit glinstigeren Eigenschaften
zu wechseln, um den Aufwand fiir die Quanten-
Hall-Messungen zu reduzieren. So war die Entde-
ckung des Graphens im Jahre 2004 ein Gliicksfall
tiir die Widerstands-Metrologie [1]. Schon die
ersten Untersuchungen ergaben, dass auch in
diesem zweidimensionalen Kohlenstoffkristall der
Quanten-Hall-Effekt auftritt — und das sogar noch
bei Raumtemperatur [2]. Obwohl dafiir sehr hohe
Magnetfelder nétig waren, zeigten die Messungen
schon eindrucksvoll das Potenzial von Graphen.

Was ist Graphen?

Das einlagige Graphen besteht in der Tat aus

nur einer Atomlage Kohlenstoff (C), ist also
weniger als 1 nm diinn, und es stellt damit die
zweidimensionale Variante unter den zahlreichen
Kohlenstoff-Modifikationen dar. In der Ebene
sind die C-Atome bienenwabenformig angeord-
net, weshalb man von einem hexagonalen Gitter
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Bild 1:

Die schematische
Darstellung einer
Monolage Graphen
zeigt die hexago-
nale Struktur des
Kristallgitters aus
Kohlenstoff-Atomen
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spricht, was in Bild 1 schematisch dargestellt ist.
Im Graphen sind drei der vier Valenzelektronen
eines C-Atoms sp2-hybridisiert. Diese bilden

die starken Bindungen (4,3 eV) aus, die die hohe
mechanische Stabilitdt des Graphens ermogli-
chen. Das vierte Elektron ist delokalisiert und die
Gesamtheit dieser n-Elektronen begriindet die
elektrische Leitfdhigkeit des Graphens. Zusammen
mit dem zugrundeliegenden Kristallgitter ergibt
sich eine lineare Bandstruktur im Bereich der
K-Punkte, an denen sich Valenz- und Leitungs-
band beriihren. Aus dieser linearen Dispersion
folgen viele der auflergewdhnlichen Eigenschaften
von Graphen, z.B. die sehr hohe, kaum tempera-
turabhangige Elektronen-Beweglichkeit [3].

Verschiedene Methoden zur
Graphenherstellung

Die Bindungsenergie zwischen tibereinander-
liegenden Graphenschichten ist sehr gering

(0,07 eV), was es ermoglicht, wenige Lagen davon
aus dem Graphit zu 16sen. Genau diesen Weg
haben Andre Geim und Konstantin Novoselov
beschritten, um die ersten einlagigen Graphen-
schichten zu erzeugen: Mit tiblichem Klebeband
zogen sie diinne Graphenschichten von reinem
Graphit ab und transferierten sie auf geeignete
Substrate, wo sie vermessen werden konnten [1].
Schon in den ersten Arbeiten zeigten sie die auf3er-
gewohnlichen Eigenschaften des Materials, was
2010 mit dem Physik-Nobelpreis geehrt wurde.

Diese Exfoliations-Methode wird bis heute
noch im Forschungsbereich benutzt, wenn es
darum geht, Flocken aus sehr reinem Graphen
herzustellen. Die in den Flocken enthaltenen
Bereiche mit monolagigem Graphen sind jedoch
relativ klein, typischerweise kleiner als 100 um,
und sie miissen erst noch zwischen den mehrla-
gigen Bereichen detektiert werden. In den Jahren
2009 -2012 wurden an der Physikalisch-Techni-
schen Bundesanstalt (PTB) aus diesem Material
Hall-Bauelemente gefertigt und untersucht. Die
Prézisionsmessungen lieferten sehr prazise Wider-
standswerte, die mit konventionellen GaAs-Bau-
elementen vergleichbar waren, womit gleichzeitig
der Nachweis fiir die Eignung von Graphen fiir
die Quanten-Metrologie erbracht war [4,5]. Denkt
man an die Herstellung grofierer elektronischer
Bauelemente und Schaltungen oder sogar an deren
Massenproduktion, ist diese Methode allerdings
ungeeignet.

Datfiir eignen sich epitaktische Wachstumsme-
thoden von Graphen auf grofiflichigen Subst-
raten. Schon 2004 wurde von Claire Berger und
Walt de Heer gezeigt, dass dies mit der Subli-
mationsmethode maglich ist, bei der Silizium
aus Siliziumkarbid(SiC)-Substraten sublimiert
wird und der verbleibende Kohlenstoff sich zu

Graphen verbindet [6]. Die weitere Verbesserung
dieser Wachstumsmethode durch Prozessieren in
Argon(Ar)-Atmosphire lieferte ausreichend gutes
Graphen, auf dessen Basis vom National Physics
Laboratory (NPL) in Grofibritannien die ersten
prézisen Widerstandsmessungen in 2010 verdf-
fentlicht wurden [7].

Modifikationen dieser Sublimationsmethode
werden auch an anderen Nationalen Metrologie-
instituten zur Graphenherstellung angewendet.
Am National Institute of Standards and Technology
(NIST) in den USA wird das effektive Ar-Gasvo-
lumen {iber der SiC-Oberflache eingeschrinkt,
indem die Probe kopfiiber auf dem Boden eines
speziellen Graphitsuszeptors liegt [8]. Die Gra-
phenproben fiir das franzdsische Metrologiein-
stitut, das Laboratoire National de Métrologie et
d’Essais (LNE), werden in einer Atmosphére aus
Argon-, Wasserstoff- und Propangas hergestellt
[9]. Auch mit diesen beiden Methoden lassen sich
hochwertige Graphen-Monolagen herstellen, die
zu sehr prazisen Widerstands-Messungen gefiihrt
haben.

Eine weitere Wachstumsmethode ist die chemi-
sche Gasabscheidung (chemical vapor deposition,
CVD), bei der aus einer Gasphase mit Kohlen-
wasserstoffen (z. B. Propan) der Kohlenstoff
epitaktisch auf einer metallischen Oberfliche, z. B.
Cu oder Ni, katalytisch abgeschieden wird. Diese
Methode ist kommerziell wichtig, denn sie ermog-
licht eine schnelle und grof3flachige Graphen-Pro-
duktion. Nachteilig ist hierbei allerdings, dass das
Graphen vom elektrisch leitenden Metallsubstrat
abgelost und ebenfalls transferiert werden muss.
Auferdem entstehen aufgrund der polykristalli-
nen Metallstruktur im Graphen Korngrenzen. Fiir
elektronische Bauelemente mit hohen qualitativen
Anforderungen an das Graphen ist diese Herstel-
lungsmethode nicht geeignet.

Aus diesen Griinden wird das Graphen fiir die
Widerstands-Metrologie in der PTB seit 2013
durch epitaktisches Wachstum auf SiC-Substraten
hergestellt. Beginnend mit der anfinglich benutz-
ten Standard-Sublimationsmethode haben wir
das Verfahren modifiziert und in eine Richtung
weiterentwickelt, bei der durch ein zusétzliches
Kohlenstoffangebot die Graphenqualitit entschei-
dend verbessert werden konnte. Die Herstellungs-
prozedur und die wesentlichen Fortschritte sind in
diesem Artikel beschrieben. Die messtechnischen
Ergebnisse werden im nachfolgenden Artikel
dieses Hefts dargestellt [5].

Epitaktisches Graphen auf SiC

Beim epitaktischen Wachstum von Graphen auf
SiC-Substraten wird der Kohlenstoff durch ther-
mische Zersetzung des SiC-Kristalls zur Verfiigung
gestellt (Sublimationsmethode). Wird der Kristall
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auf iiber 1000 °C geheizt, sublimiert zunachst das
Silizium. Die verbleibenden Kohlenstoffatome dif-
fundieren auf der Oberfldche und verbinden sich
schliefllich zu einer Lage Graphen. Als Substrat
benutzt man einen der hexagonalen Polytypen des
Siliziumkarbids, 4H- oder 6H-SiC, die sich nur
durch die Hohe der jeweiligen kristallinen Ein-
heitszelle unterscheiden, die aus vier bzw. sechs
SiC-Lagen besteht. Die hexagonale Grundflache
der SiC-Einheitszellen bildet die Vorlage fiir die
Graphenstruktur trotz der etwas unterschiedlichen
Gitterkonstanten (0,308 nm fiir SiC und 0,246 nm
fiir Graphit). Der unschlagbare Vorteil der
Sublimations-Epitaxie ist, dass die Graphenschicht
auf dem semi-isolierenden SiC-Substrat verbleiben
und darauf weiter strukturiert werden kann.

Das Bild 2 zeigt die Prozesskammer der Gra-
phenanlage, wie sie im Reinraumzentrum der
PTB steht. Die heifle Zone des Ofens besteht aus
einem induktiv geheizten Suszeptor aus Graphit.
Im Bild 2 sind die wassergekiihlten Wicklun-
gen der Spule zu sehen, die sich auflerhalb des
Quarzglaszylinders befinden. Die eigentliche
SiC-Probe (5 mm x 5 mm) liegt in einer Ausspa-
rung in der Unterschale des Suszeptors, umgeben
von SiC-Dummies, Bild 3. Zum Wachstum von
Monolagen-Graphen wird die mit Siliziumatomen
terminierte Seite des SiC-Substrates (SiC(0001))
prozessiert, weil nur auf dieser Oberfldche das
Graphenwachstum selbstlimitierend ist. An den
Stirnflichen des Suszeptors befinden sich Offnun-
gen, sodass der Probenraum tiber dem Substrat
evakuiert bzw. mit Prozessgasen gefiillt werden
kann.

Fiir die Graphenherstellung werden die Proben
auf Temperaturen von 1600 °C bis zu 1900 °C
geheizt. Wir wenden dabei die Standard-Methode
an, bei der oberhalb von 950 °C der Probenraum
mit 1 bar Argongas geflutet wird. Andere Gruppen
haben gezeigt, dass sich durch den Ar-Gegendruck
sehr glatte Graphenschichten ergeben [10, 11],
ganz im Gegensatz zu den ersten Wachstumsversu-
chen im Vakuum (bei ca. 1300 °C), bei denen sehr
viele Defekte im Graphen entstanden sind. Der
Gegendruck durch die Gasatmosphére verringert
die Si-Sublimation und verhindert die unkontrol-
lierte Auflosung der SiC-Oberflache. Dies erlaubt
eine hohere Prozesstemperatur, die wiederum die
Mobilidt der C-Atome auf der Oberfldche vergro-
Bert und dadurch die Qualitdt des Graphenkristalls
erheblich verbessert. Untersuchungen an der PTB
haben weiterhin ergeben, dass auch der Argon-
Gasfluss einen Einfluss auf die Graphenqualitit
hat. Deshalb wird in der Regel, wenn tiberhaupt,
ein sehr geringer Gasfluss eingestellt, um das
Gleichgewicht zwischen Oberfliche und Gasphase
so wenig wie moglich zu stéren [12].

Diese Ergebnisse zeigen die wichtige Rolle der
SiC-Oberflache bei der Herstellung von qualita-

tiv hochwertigem Graphen. Deshalb haben wir

den Einfluss der Oberflichenbehandlung auf die
Grapheneigenschaften genauer untersucht. St6-
chiometrisch ideal wire es, genau drei SiC-Lagen
aufzulésen, um genug Kohlenstoff fiir eine Gra-
phenlage bereitzustellen. Dies kann aber nicht
immer gewidhrleistet werden. Bei den sehr hohen
Prozesstemperaturen bleibt es nicht aus, dass sich
die SiC-Oberflache umstrukturiert. Es kommt zur
Ausbildung von breiten Terrassen, aber leider auch
hohen Stufenkanten. Interessanterweise tritt dieses
Phanomen der sogenannten Stufenbiindelung (step-
bunching) besonders bei sehr sauberen Probenober-
flichen auf [11, 13, 14]. Reinigt man das Substrat
durch leichtes Abétzen der oberen SiC-Schichten

|
LU
ML i

Bild 2:

Quarzglas-Rezipient der Graphen-Anlage im Reinraumzentrum der PTB. Das SiC-
Substrat befindet sich im Inneren eines Graphit-Suszeptors, der durch die dulere
Spule induktiv auf 1900 °C geheizt wird.

7 i e Hie

n '.F ':'

=

Bild 3:
Das SiC-Substrat (5 mm x 5 mm) liegt in der unteren Halbschale des Graphit-
Suszeptors, umgeben von SiC-Dummies.
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Bild 4:
Graphen-Wachstum
bei 1900 °C auf ei-
nem durch Wasser-
stoff-Atzen gereinig-
ten SiC-Substrat.

a) Die AFM-Aufnah-
me zeigt die breiten,
durch step-bunching
entstandenen
Terrassen und die
bis zu 10 nm hohen
Stufenkanten.

b) Im Raman-Map-
ping (Halbwertsbreite
des charakteristi-
schen 2D-Peaks)
sieht man, dass an
den Terrassenkanten
Streifen von Bilagen-
Graphen

(rot-gelb, FWHM
=45-65 cm™)
entstanden sind. Die
Terrassen sind mit
Monolagen-Graphen
(blau-griin, FWHM
=30-40 cm™) be-
deckt. Raman- und
AFM-Messungen
sind an unterschied-
lichen Stellen auf
derselben Probe
durchgefiihrt worden.

Bild 5:
Raman-Spektrum
(blau) einer Probe,
die nur mit einem
Bufferlayer bedeckt
ist. Das Spektrum
(rot) der Probe mit
einer Monolage
Graphen zeigt den
charakteristischen
2D-Peak und

einen ausgeprag-
ten G-Peak. Auch
diese Probe zeigt die
charakteristischen
Peaks eines darun-
terliegenden Buffer-
layers im Bereich
von 1300 cm™ bis
1500 cm™. In beiden
Spektren sind die
Schwingungsanteile
des Substrats durch
Subtraktion von
entsprechenden SiC-
Referenzspektren
entfernt worden.
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in 5-prozentiger Wasserstoff-/ Argon- Atmosphére
bei 1400 °C, entsteht zunéchst eine sehr glatte

und homogene Oberfldche. Nach dem Graphen-
wachstum verschlechtert sich die Oberfldchenmor-
phologie jedoch merklich. Das Bild 4 a zeigt die
Aufnahme einer solchen Graphenschicht mit dem
Rasterkraft-Mikroskop (AFM), die fiir 15 min bei
1900 °C in Ar-Atmosphare hergestellt wurde. Man
erkennt gut die bis zu 10 um breiten Terrassen und
die bis zu 10 nm hohen Stufen.

Die Qualitdt des Graphens auf den Terrassen
kann mit Raman-Spektroskopie ermittelt werden.
Das Auftreten des charakteristischen G- und
2D-Peaks im Raman-Spektrum in Bild 5 beweist:
Es ist tatsdchlich Graphen entstanden. Fiir die
hohe Kristallqualitét spricht die Tatsache, dass
im Wellenzahlen-Bereich um 1350 cm™ kein
ausgepragter D-Peak auftritt, der Kristalldefekten
zugeschrieben wird. Schaut man noch genauer

hin, so kann man aus der geringen Halbwerts-
breite des 2D-Peaks, full-width at half-maximum
(FWHM) = 35 cm™, schlief8en, dass es sich um
Monolagen-Graphen handelt [15]. Rastert man
nun einen 30 um x 30 um groflen Bereich der
Probenoberflache bei einer Mikro-Raman-Mes-
sung ab, so ergibt sich nach der Auswertung der
ca. 15000 Einzelmessungen ein Raman-Mapping-
Bild der 2D-Peak-Halbwertsbreiten, wie es in Bild
4D zu sehen ist. Auf den Terrassen erkennt man
griin-blau dargestellt das Monolagen-Graphen
wieder mit der geringen Halbwertsbreite von

30 cm™' - 40 cm!. Auffillig ist aber, dass gerade
an den Terrassenkanten die Halbwertsbreite

des 2D-Peaks zunimmt (rot-gelb dargestellt),
was zeigt, dass hier vorzugsweise mehrlagiges
Graphen entstanden ist. Das ldsst sich dadurch
erkldren, dass an den Stufenkanten die Subli-
mation durch seitlichen Austritt der Si-Atome
erleichtert ist und somit auch tiefliegende SiC-
Lagen zersetzt werden konnen [11].

Fiir den elektrischen Transport stellen die
hohen Stufen zunéchst keine Hiirde dar, da man
davon ausgehen kann, dass sich eine durchgin-
gige Lage Graphen iiber die SiC-Terrassenkanten
legt. Vielmehr sind die Graphen-Bilagen auf-
grund ihrer héheren Ladungstrigerdichte ein
Problem: Sie konnen die Kontakte an mikromet-
ergroflen, strukturierten Bauelementen einfach
kurzschlielen und dadurch die Quantisierung
des Hall-Effekts beeintridchtigen, was in der Tat
bei Messungen beobachtet worden ist [14, 16].
Bild 6 zeigt eine Quanten-Hall-Messung an einer
solchen Probe mit einer gravierenden Abwei-
chung des Hall-Widerstandes R;; beim Fiillfaktor
v = 2 vom Sollwert Ry/2, was sich durch zusitzli-
che Strompfade und eine damit verminderte effek-
tive Stromstarke erkldren lasst. Dieses Graphen ist
als Ausgangsmaterial fiir Widerstandsnormale
denkbar ungeeignet. Auch wenn man versucht
hatte, die Hall-Struktur auf den Bereich der Ter-
rasse mit Monologen-Graphen zu begrenzen, wire
man wieder flichenméflig limitiert gewesen. Das
Ziel war also, die Entstehung von Graphen-Bila-
gen grundsatzlich zu verhindern.

Verbessertes Sublimationswachstum
von Graphen

Das gezeigte Ergebnis legte den Schluss nahe,
dass man die Entstehung hoher Stufenkanten
vermeiden muss, wenn man das Wachstum von
Graphen-Bilagen verhindern will. Eine Voraus-
setzung dafiir ist, als Ausgangsmaterial SiC-Sub-
strate zu verwenden, die einen sehr geringen
Fehlwinkel von unter 0,1° aufweisen [17]. Liegt
die Probenoberfliche ndmlich nahezu parallel
zur Grundfldche der SiC-Einheitszellen, ist die
anfingliche Terrassierung geringer, was sich vor-
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teilhaft auch auf den Umbau der Oberfldche bei
hohen Temperaturen auswirkt. Doch das allein
lieferte noch keine reproduzierbar guten Erfolge.
In der PTB wurde deshalb ein neuer Weg einge-
schlagen, der sich eine Besonderheit des epitak-
tischen Graphens auf SiC zunutze macht. Durch
die Sublimations-Methode entstehen namlich
eigentlich zwei Lagen Graphen, wie in Bild 7
schematisch dargestellt ist, wobei die nullte Lage,
der sogenannte Bufferlayer, noch sp*-Bindungen
von Kohlenstoff- zu Si-Atomen aus der obersten
SiC Lage aufweist. Wegen der somit fehlenden
n-Elektronen ist dieser Bufferlayer elektrisch
inaktiv und er stort die Quanten-Hall-Messungen
nicht [18]. Die starken Bindungen auch zwischen
den C-Atomen im Bufferlayer sorgen dafiir, dass
die SiC-Oberflache effektiv gepinnt ist. Dariiber
liegt die eigentliche, fiir den Anwender interes-
sante, nur schwach durch van-der-Waals-Kréfte
gebundene erste Lage Graphen. Beim iiblichen
Wachstum entstehen beide Lagen zwischen
1400 °C und 1600 °C wahrend des Hochheizens
des Substrates in vergleichsweise unkontrollierter
Weise. Durch gezieltes Wachstum ist es jedoch
gelungen, zunichst den Bufferlayer herzustellen,
der die SiC-Oberflache stabilisiert und den Stu-
fenbiindelungsprozess bei héheren Prozesstempe-
raturen unterdriickt [14]. Dazu reicht schon ein
schmaler, zusammenhéngender Streifen Buf-
ferlayer auf den Terrassen, wie er sich beispiels-
weise nach 30-miniitigem Heizen bei 1400 °C in
Ar-Atmosphire ergibt - im AFM-Phasenbild,
Bild 84, an den helleren Streifen gut zu erken-
nen. Heizt man danach die Probe auf 1900 °C
zur Graphenherstellung, bleibt die flache Ter-
rassenstruktur mit Stufenhohen von 0,75 nm im
Wesentlichen erhalten, wie die AFM-Aufnahme
in Bild 9 a zeigt. Wie erhofft, treten jetzt keine
Graphen-Bilagen mehr an den Terrassenkanten
auf und die Probe ist komplett mit einer Lage
Graphen bedeckt, wie an der zusammenhan-
genden griin-blauen Fliche im Raman-Mapping
[Bild 9b] zu erkennen ist. Diese Graphenproben
eignen sich hervorragend als Ausgangsmaterial
fiir Widerstandsnormale, wie Quanten-Hall-Mes-
sungen gezeigt haben. Beim Stromfluss parallel
zu den Stufenkanten ist eine sehr exakte Repro-
duktion des quantisierten Widerstandswertes
Ry/2 gemessen worden [14].

Allerdings kam es vereinzelt zur Bildung
von Bilagen-Flecken, wie Bild 9a und b zeigen,
namlich unter anderem genau dort, wo die
Bufferlayer-Streifen nicht geschlossen waren. Fiir
eine weitere Verbesserung war es also notwendig,
eine grofiflichige Bufferlayer-Bedeckung auf den
SiC-Terrassen herzustellen. Da bei 1400 °C die Si-
Sublimation zu gering ist, um ausreichend Koh-
lenstoff fiir das Bufferlayer-Wachstum zur Ver-
fiigung zu stellen, musste Kohlenstoff aus einer
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zusitzlichen Quelle angeboten werden, was durch
ein denkbar einfaches Verfahren gelang [19, 20].
Dabei wird die SiC-Oberfliche mit Adsorbaten
von Kohlenstoffverbindungen belegt, die letztlich
das Bufferlayer-Wachstum bei 1400°C unterstiit-
zen. Die AFM-Aufnahme in Bild 8b zeigt, dass
eine nahezu durchgéngige Belegung der Terras-
sen mit Bufferlayer (helle Bereiche) erfolgt ist.
Das ist mehr als ausreichend zur Stabilisierung
der SiC-Oberflache, um nach dem anschliefSen-
den Graphenwachstum eine sehr flache Mor-
phologie mit Stufenhéhen von allerhéchstens
0,75 nm zu erhalten, wie das AFM-Bild 10 zeigt.
Grof3flachige Mikro-Raman-Messungen bestiti-
gen, dass eine durchgiangige Monolage Graphen
entstanden ist. Selbst an den sonst kritischen
Probenrdndern sind keine Bilagen mehr zu
beobachten. Man kann also davon ausgehen,
dass hiermit ein Verfahren zur Verfiigung steht,
mit dem reines Monolagen-Graphen ohne
Bilagen-Einschliisse gewachsen werden kann,
und zwar auf der gesamten Probenoberfldche.
Wie fast schon zu erwarten war, zeigten die
Prizisionsmessungen an Hall-Proben aus diesem
Graphen fiir Quantennormale hervorragende
Eigenschaften. So konnte bereits bei einer Mess-
temperatur von 4,2 K ein exakter Widerstands-
wert mit einer Unsicherheit von kleiner als 10-1
gemessen werden, und das bei einem Stromfluss
in der ungiinstigeren Geometrie, namlich senk-

Bild 6:
Quanten-Hall-
Messung einer
Graphenprobe, die
durch Wasserstoff-
atzen des Substrats
vorbehandelt wurde.
Aufgetragen ist der
Hall-Widerstand (rot),
gemessen an dem
Kontakt-Paar (1,2)
und der Langswi-
derstand (blau),
gemessen an dem
Kontakt-Paar (2, 3).
Man erkennt, dass
das Quanten-Hall-
Plateau mit dem
Fullfaktor v = 2 nicht
beim Widerstands-
Sollwert Ry/2 liegt.
Vor dem Abkiihlen
der Probe wurde die
Ladungstragerdichte
im Graphen auf
n=9.9x 10" cm2
eingestellt. Die Mik-
roskopie-Aufnahme
zeigt die lithogra-
fisch hergestellte
Hall-Probe mit den
Gold-Kontakten.
Der Strom wird Uber
die Source-Drain-
Kontakte (S,D)
eingespeist. Der
Rand des Hall-Bars
(100 pm x 400 pm)
ist als gestrichelte
Linie dargestellt, da
sowohl Graphen als
auch das SiC-Subst-
rat transparent sind.

Monolagen-Graphen

T N—— Graphen

Bilagen-

Bild 7:

Schematische Darstellung von Monolagen- und Bilagen-Graphen an einer SiC-
Stufenkante. Der Bufferlayer ist durch kovalente Bindungen zu Siliziumatomen an

das SiC-Substrat gebunden.
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Bild 8:
AFM-Phasenbilder
unterschiedlich
behandelter
SiC-Oberflachen,
teilweise bedeckt mit
Bufferlayer (hell).

a) Die unbehandelte SiC-Oberflache wurde fir 30 min in 1-bar-Ar- tmosphare
bei 1400 °C geheizt. Man erkennt die schmalen Bufferlayer-Streifen (hell) an den

Stufenkanten.

b) Durch das verbesserte Sublimationsverfahren fihrt die gleiche Ausheizproze-

dur zu einer grof¥flachigen Bedeckung mit Bu ferlayer (hell).

Bild 9:
Graphen-Wachstum
bei 1900 °C auf
einem durch Aushei-
zen in Ar-Atmospha-
re vorbehandelten
SiC-Substrat. a)

Die AFM-Aufnahme
zeigt die schmalen
Terrassen und die
niedrigen 0,75 nm
hohen Stufenkanten.
Einzelne mikrometer-
grof3e Flecken mit
Graphen-Bilagen
haben sich auf den
Terrassen gebildet.
b) Im Raman-Map-
ping (Halbwertsbreite
des charakteristi-
schen 2D-peaks)
sieht man, dass eine
zusammenhangende

Monolage Graphen ‘\

(blau-griin, FWHM

=30cm~"-40 cm™) Bilagen-
Graphen

entstanden ist,
welche nur verein-
zelte Einschlisse
von Graphen-Bilagen
(rot-gelb, FWHM =
45 cm~'-65 cm™")
aufweist. Raman-
und AFM-Messungen
sind an unterschied-
lichen Stellen auf
derselben Probe
durchgefihrt worden.

Bild 10:

Oberflache einer Graphen-Probe, die bei 1750 °C mit dem verbess rten Subli-
mationsverfahren auf einem SiC-Substrat gewachsen wurde. Die AFM-Aufnahme
zeigt die schmalen Terrassen und die niedrigen 0,75-nm-hohen Stufenkanten.

Es sind keine Graphen-Bilagen-Flecken mehr zu erkennen.
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recht zu den Stufenkanten. Ein weiteres Abkiihlen
der Quanten-Hall-Probe durch Abpumpen des
He-4-Bades oder die Benutzung eines He-3-Kry-
ostaten war nicht mehr nétig.

Elektrische Eigenschaften

Die Verbesserung der Graphenqualitit zeigt sich
auch in den elektrischen Daten, die aus 4-Punkt-
Messungen (quadratische van-der-Pauw-Geo-
metrie) gewonnen wurden. Wurden am Graphen
auf den mit Wasserstoff gedtzten Substraten noch
Elektronen-Beweglichkeiten von y = 2700 cm?/V's
gemessen (bei Temperaturen von fliissigem
Helium, 4,2 K), ergab sich durch die verbesserten
Wachstumsbedingungen eine Verdreifachung
dieses Wertes. Die gemessenen hohen Beweglich-
keitswerte zeigen, dass unser Graphen nur eine
geringe Dichte von Streuzentren, sprich Kristallde-
fekten, enthélt. Dies ist umso bemerkenswerter, da
die Messungen an grofien Proben (5 mm x 5 mm)
durchgefithrt wurden.

Auch die Elektronendichte ist um ungefihr eine
GrofSenordnung geringer geworden und betrigt
jetzt nur noch etwas weniger als 10'? cm™2 Dies ist
durchaus wichtig, denn ein kleiner Wermutstrop-
fen blieb bislang unerwihnt. Ublicherweise liegt
die Elektronendichte in epitaktischem Graphen
zwischen 10" cm und 10" cm™ und es ist bis jetzt
noch kein Weg gefunden worden, den intrinsi-
schen Wert schon wéahrend des Wachstums gezielt
zu beeinflussen. Fiir die Widerstandskalibrierung
ist es aber unumgénglich, die Elektronendichte im
Bereich unter 10" cm™ einzustellen, wenn man
einen Arbeitspunkt bei kleinen Magnetfeldern von
etwa B = 2 T im Quanten-Hall-Plateau realisieren
will. Deshalb miissen vor den Quanten-Hall-Mes-
sungen die Ladungstragerdichten in den Graphen-
proben durch nachtrégliche Manipulation redu-
ziert werden. Eine Methode ist das photochemical
gating, welches auch bei der in Bild 6 gezeigten
Quanten-Hall-Messung verwendet wurde. Dabei
wird eine auf der Probe aufgetragene fotoempfind-
liche Lackschicht vor dem Abkiihlen beleuchtet
und ionisiert, was dann mittels des auftretenden
Feldeffekts die Ladungstragerdichte im Graphen
reduziert [21].

Zusammenfassung und Ausblick

Es bleibt also festzuhalten, dass noch weitere span-
nende Forschungsarbeit am Graphen nétig ist, um
die Ladungstragerdichte zuverlassig und langfristig
stabil einzustellen. Gleichwohl kann bereits jetzt
festgestellt werden, dass in den zuriickliegenden
drei Jahren schon ein beachtlicher Fortschritt
erzielt worden ist. In der PTB kann jetzt grof3fla-
chiges homogenes Graphen hergestellt werden, das
sehr glatt und frei von Bilagen ist. Insbesondere
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belegen Prizisionsmessungen des quantisierten
Hall-Widerstandes nicht nur die metrologische
Brauchbarkeit des Graphens, sondern auch eine
Verbesserung auf dem Weg zu hoheren Messtem-
peraturen. Die Zuverldssigkeit und Einfachheit
unserer verbesserten Sublimations-Methode macht
das Herstellungsverfahren grofienskalierbar mit
dem Potenzial zur Massenproduktion qualitativ
hochwertiger einlagiger Graphenschichten.
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Quanten-Widerstandsnormale

aus Graphen

Franz Josef Ahlers*, Jiirgen Schurr**

Einleitung

Der elektrische Widerstand R, das Verhiltnis von
angelegter Spannung und Stromstérke in einem
leitfahigen Material, ist eine der wichtigsten physi-
kalischen Messgrofien, und zwar aus fundamenta-
ler wie auch aus praktischer Sicht.

Der fundamentale Grund fiir die Bedeutung der
Grof8e Widerstand liegt in ihrer Rolle bei der Revi-
sion des Einheitensystems SI, die 2018 vollzogen
werden soll. Wie im Folgenden erldutert, kann
man einen Widerstand auf eine Kombination der
Fundamentalkonstanten Planck’sches Wirkungs-
quantum h und Elementarladung e zuriickfiih-
ren. Zusammen mit der Grof3e der elektrischen
Spannung U, die auf eine andere Kombination
von h und e zuriickgefithrt werden kann (siche
weitere Beitrdge in diesem Heft [1]), steht dann
tiber die elektrische Leistung P = U?/R auch eine
Methode zur Verfiigung, mit der die Einheit der
Masse, das Kilogramm, direkt auf den Wert von h
zuriickgefiihrt werden kann [2]. Fiir die Konsis-
tenz des neuen SI ist diese Verbindung zwischen
mechanischen und elektrischen Einheiten eine der
tragenden Saulen.

Der praktische Grund fiir die Bedeutung der
Grofle Widerstand liegt an der tiberragenden
Bedeutung, die Elektronik in fast allen Bereichen
von Industrie und Technik einnimmt. In elekt-
ronischen Schaltungen wird deren Funktion im
Wesentlichen vom Verhéltnis von Spannung und
Stromstérke in den Bauelementen bestimmt, und
die Kenntnis des Widerstands von Bauelementen
ist unverzichtbar bei der Entwicklung jeglicher
Elektronik. Ein weiterer praktischer Grund fiir die
Bedeutung ist die starke Abhingigkeit des Wider-
stands von vielen Eigenschaften eines Materials
und von dessen Temperatur. Widerstandsthermo-
meter sind daher die am weitesten verbreitete Art
von Thermometern, und auch die Bestimmung
vieler anderer Materialeigenschaften erfolgt oft
tiber die Messung von Widerstandswerten.

Der Quanten-Hall-Effekt und seine Rolle
in der Metrologie

* Dr. Franz Josef
Ahlers, Fachbereich
2.6 ,Elektrische
Quantenmetrologie®,
E-Mail: franz-josef.
ahlers@ptb.de

** Dr. Jurgen Schurr,
Arbeitsgruppe 2.62
,Quanten-Hall-Effekt,
Widerstand®, E-Mail:
juergen.schurr@ptb.
de

Ein Strom der Stérke I durch eine diinne leitfa-
hige Schicht in einem Magnetfeld senkrecht zu
dieser Schicht ruft eine elektrische Spannung Uy
senkrecht zum Strom hervor. Sie ist durch die
Ablenkung bewegter Ladungstrager im Magnetfeld
bedingt und sowohl senkrecht zum Strom als auch
zum Magnetfeld gerichtet. Bei diesem als Hall-
Effekt [3] bekannten Phinomen bezeichnet man
den Quotienten aus Hall-Spannung Uy und Strom-
stirke I als Hall-Widerstand Ry, und seine Grof3e
ist Ry = B/(-e - n), wobei —e der Wert der Ladung
eines Elektrons ist, B die magnetische Flussdichte
(Magnetfeldstirke) und » die Zahl der Elektronen
pro Flache.

Durch die Fortschritte der Halbleiter- und
Nanotechnologie gelang es Ende der 1970er-Jahre,
elektrisch leitende Proben quasi ,,unendlich diinn®
zu machen. ,Unendlich diinn“ bedeutet, dass in
den nur noch wenige Nanometer dicken Schichten
die Elektronen aufgrund der dann dominierenden
Gesetze der Quantenmechanik (und bei hinrei-
chend tiefer Temperatur) nur noch in zwei Dimen-
sionen beweglich sind. Solche Schichten werden
auch als zweidimensionale Elektronensysteme
(2DES) bezeichnet.

An derartigen Proben machte der Physiker Klaus
von Klitzing 1980 die zu dem Zeitpunkt vollig
tiberraschende Entdeckung, dass der Hall-Wider-
stand in bestimmten Magnetfeldbereichen konstant
war, wihrend gleichzeitig der normale Spannungs-
abfall entlang der Probe unmessbar klein wurde
[4]. Noch iiberraschender war aber der Wert von
Ry, den von Klitzing beobachtete. Er betrug

-2

und hing damit nur noch von zwei Fundamen-
talkonstanten ab, dem Wert der Elementarladung
e und der Planck-Konstanten h. (Die ganze Zahl
i=1,2,3,... kennzeichnet die verschiedenen
Magnetfeldbereiche, in denen der Effekt auftritt.)

49



Elektrische Quantennormale fur die Praxis

PTB-Mitteilungen 126 (2016), Heft 3

1985 erhielt von Klitzing fiir seine Entdeckung
des Quanten-Hall-Effekts (QHE) den Nobelpreis
fiir Physik. Wegen der besonderen Bedeutung
fiir die Metrologie wird der Wert h/e* ihm zu
Ehren als von-Klitzing-Konstante Ry bezeich-
net. Die Relevanz fiir die Metrologie ist aus der
obigen Gleichung unmittelbar klar: Ry; hingt,
anders als ,,normale“ Widerstandswerte, von
keinerlei Materialeigenschaften oder sonstigen
Randbedingungen der Messung mehr ab und stellt
somit einen idealen Referenzwert dar, auf den sich
alle anderen Widerstandswerte beziehen lassen.
Mit dem fast ausschliefllich genutzten i-Wert von
2 betrigt Ry 12,9 kQ, ein Wert mitten in dem fiir
die Praxis wichtigsten Dekadenbereich von 1 Q) bis
100 MQ.

Seit 1990 wird fiir die Kalibrierung und
Weitergabe der Einheit Widerstand in allen
Staatsinstituten weltweit der gleiche Wert von
25812,807 Q fiir die von-Klitzing-Konstante
benutzt. Er beruht auf den damals genaues-
ten Messungen und wird mit der Abkiirzung
Ry_oo bezeichnet, um ihn vom Wert h/e* zu
unterscheiden, der im bisherigen SI noch mit
Unsicherheiten behaftet ist, die zumindest 1990
noch grofler waren als die Reproduzierbarkeit des
QHE selbst. Mit der Festlegung der numerischen
Werte fiir h und e im Zuge der Revision des SI
wird diese Unterscheidung dann tiberfliissig, und
statt der Bezeichnung Ry _o, wird in den Kalibrier-
dokumenten nur noch Ry stehen.

Bild 1:

Hall-Widerstand R, (linke Skala) und Langswiderstand R, (rechte Skala) einer
QHE-Probe aus GaAs im Magnetfeldbereich 0 Tesla bis 12 Tesla bei einer Tempe-
ratur von 1,4 K. Gut zu erkennen sind die Bereiche, in denen der Hallwiderstand
konstant ist (Plateaus) und der Langswiderstand null. In diesen mit zunehmendem
Magnetfeld breiteren Bereichen hat Ry, jeweils den Wert h/ie?, i=1,2, 3 ... (Das
Plateau mit i = 1 bei etwa 18 Tesla ist hier nicht sichtbar).
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Der Quanten-Hall-Effekt in Galliumarsenid

Die Entdeckung Klaus von Klitzings wurde an der
»unendlich diinnen Grenzschicht gemacht, die sich
zwischen leitendem Silizium und einer Siliziumoxid-
elektrode bildet (einem Si-Feldeffekttransistor). Als
besser geeignet stellte sich in der Folgezeit ein zwei-
dimensionales Elektronensystem heraus, das sich an
der Grenzflache zwischen einem Halbleiterkristall
aus Galliumarsenid (GaAs) und Aluminium-Galli-
umarsenid (AlGaAs) bildet [5]. Es hat den Vorteil,
dass die Dichte n der Elektronen, aus der sich die
Mitte B, des genutzten Magnetfeldbereichs gemaf3
By = n(h/ie) ergibt, durch Dotierung mit Silizium
beim Wachstum des Kristalls festgelegt wird und
keine Elektrode zur Einstellung der Dichte erforder-
lich ist. Im Bild 1 sind Messkurven des Hallwider-
stands und des Widerstands R, entlang der Probe
gezeigt, wie man sie an solchen auf GaAs basieren-
den QHE-Proben typischerweise erhélt.

Fiir relative Messunsicherheiten von etwa 10~
muss dabei die Temperatur T so niedrig sein, dass
die thermische Energie kT sehr viel kleiner ist als die
energetische Aufspaltung der Elektronenzustdnde
im Magnetfeld B (die sogenannte Landau-Aufspal-
tung), die proportional zu B/m ist. Die optimale
Wahl von B und T héngt also {iber die effektive
Elektronenmasse m vom Material ab, anders als
der Wert des Hallwiderstandes selbst. Je kleiner die
effektive Masse m ist, desto kleiner darf das Magnet-
feld sein und desto hoher die Temperatur.

Da ein weniger aufwendig zu erzeugendes klei-
neres Magnetfeld eine aufwendiger zu erzeugende
tiefere Temperatur erfordert und umgekehrt, muss
in der Praxis ein verniinftiger Kompromiss gefun-
den werden. Fiir QHE-Proben aus GaAs/AlGaAs
(siehe Bild 1) hat sich ein Magnetfeld von etwa 9 T
bewahrt, wozu die erforderliche Temperatur von
1,4 K durch Druckabsenkung in einem geschlosse-
nen Heliumbad erzeugt werden muss. Diese Bedin-
gungen sind aber immer noch deutlich aufwendiger
als z.B. die fiir den Betrieb von Spannungsnormalen
aus Josephson-Schaltungen, die ohne Magnetfeld
auskommen und bei denen fliissiges Helium mit
einer Normaldruck-Temperatur von 4,2 K ausreicht.

Das Ziel, einfachere Quantennormale zu ent-
wickeln, die auch mit weniger Aufwand, etwa in
Kalibrierlaboratorien oder sogar in industrieller
Umgebung, ihre Starken als absolut prazise Pri-
marnormale ausspielen koénnen, ist somit fiir das
Quantennormal des elektrischen Widerstands sehr
viel schwieriger zu erreichen.

Der Quanten-Hall-Effekt in Graphen

Ein QHE-Material mit deutlich geringerer effek-
tiver Ladungstragermasse m wire ein grofler

Schritt auf dem Weg zu einem leichter nutzbaren
Quanten-Widerstandsnormal. Ein solches Mate-
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rial gibt es in der Tat: Es handelt sich um Graphen,
einen zweidimensionalen Kristall aus Kohlenstoff-
atomen, die ein hexagonales Gitter bilden. Dass
man Graphen isoliert herstellen konnte, galt als
extrem schwierig, ja sogar unmoglich, aufgrund
der theoretischen Vorhersage, dass ein perfekt
zweidimensionaler Kristall aus thermodynami-
schen Griinden nicht existieren konne [6]. Im Jahre
2004 gelang es dennoch zwei Forschergruppen fast
gleichzeitig, durch geschicktes Abschilen (Exfoliie-
ren) einzelner Atomlagen von Graphitoberflichen
kleine Graphenflocken zu praparieren, umfassend
mit elektrischen und optischen Methoden zu
charakterisieren und die Ergebnisse, insbesondere
zum auch an Graphen beobachteten Quanten-
Hall-Effekt, theoretisch zu erklaren [7, 8]. Fur diese
Arbeiten erhielten Andre Geim und Konstantin
Novoselov den Physik-Nobelpreis 2010.

Fiir die Anwendung als Quanten-Widerstands-
normal ist die entscheidende Eigenschaft von
Graphen die praktisch verschwindende effektive
Masse der Ladungstrager. Sie ist Folge der besonde-
ren Bandstruktur, mit der sich Graphen von GaAs
unterscheidet. Im Bild 2 ist dieser Unterschied
schematisch dargestellt. Wahrend es sich bei GaAs
um einen Halbleiter handelt, bei dem die Energie
E von Leitungs- und Valenzband quadratisch
vom Impuls k abhingt, ist dieser Zusammenhang
bei Graphen linear. Die effektive Masse, die der
Kriimmung des Leitungsbands entspricht, ist bei
Graphen praktisch gleich null und die Ladungs-
trager verhalten sich wie extrem schnelle relativis-
tische Teilchen. Bei der Berechnung der Landau-
Aufspaltung tritt die effektive Masse dann gar nicht
mehr auf. Es ergibt sich eine Landau-Aufspaltung,
die proportional ist zu VB, mit einem Proporti-
onalitatsfaktor, der nun die Geschwindigkeit der
Teilchen enthélt und der sehr viel grofler ist als bei
GaAs.

Um ein Zahlenbeispiel zu nennen: Bei einem
QHE-Normal aus GaAs/AlGaAs ist bei 9 Tesla und
1,4 Kelvin die Landau-Aufspaltung 130-mal so
grofl wie die thermische Energie, wihrend dafiir
bei Graphen nur 2 Tesla und 4,2 Kelvin erforderlich
sind. In Bild 3 ist das dargestellt. Dieser massive
Unterschied von Graphen zu GaAs fiihrt dazu, dass
die Bildung der QHE-Plateaus in Graphen bereits
bei Raumtemperatur sichtbar ist, wenn auch erst
in sehr hohen Magnetfeldern von 30 Tesla [9]. Fiir
Prazisionsmessungen ist das zwar nicht brauchbar,
aber es zeigt eindrucksvoll, wie sehr sich Graphen
von allen bis dahin genutzten QHE-Systemen
unterscheidet. Gemif3 der Darstellung in Bild 3
kann man also fiir QHE-Widerstande aus Graphen
bereits zwischen 2 Tesla und 8 Tesla bei Temperatu-
ren zwischen 4,2 Kelvin und 10 Kelvin die gleiche
Leistungsfahigkeit als Widerstandsnormal erwarten
wie fiir GaAs-basierte QHE-Proben bei 9 Tesla und
1,4 Kelvin.

Der Quanten-Hall-Effekt in Graphen als
Widerstandsnormal bei Gleichstrom

Exfoliierte Graphenproben sind oft nur recht klein
(meist weniger als 10 um). Dennoch gelang es,
bereits mit solchen Proben nachzuweisen, wie
prézise der Hall-Widerstand von Graphen quanti-
siert ist. Dazu war es allerdings nétig, das tibliche
Tragermaterial SiO,, auf das normalerweise die
Graphenflocken tibertragen werden, durch eine
aufwendig hergestellte Multilagenschicht aus

Bild 2:

Das parabolische Leitungs- und Valenzband von GaAs (a) im Vergleich mit dem
linearen Energieverlauf beider Bander in Graphen (b). Die Dichte der Ladungs-
trager hangt vom Wert der sogenannten Fermienergie E¢ ab. Ein weiterer, im
Text nicht erlauterter Unterschied von Graphen zu GaAs ist die Energiellicke E
zwischen Leitungs- und Valenzband. Graphen ist ein Semimetall mit £, = 0, was
dazu fiihrt, dass man schon mit relativ kleinen Anderungen von Eg auch Defekt-
elektronen-Leitfahigkeit im Valenzband erreichen kann (c).

250

GaAs
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Bild 3:

Das Verhaltnis zwischen Landau-Energie AE und thermischer Energie kT ist

fur QHE-Proben aus Graphen deutlich glnstiger als flir GaAs-basierte Proben.
Oberhalb des zurzeit tblichen Arbeitspunkts von GaAs bei etwa 9 Tesla ist AE/KT
ausreichend hoch. Alles darlber sollte ahnlich kleine Messunsicherheiten erlau-
ben, sodass man mit Graphen im Temperaturbereich 4,2 K bis 10 K bei Feldstar-
ken von 2 Tesla bis 8 Tesla Messungen gleicher Prazision wie bei GaAs-Proben
erwarten kann.
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Bild 4:

einem anderen Halbleitermaterial zu ersetzen [10].
Diese in der PTB durchgefiihrte und in Bild 4 dar-
gestellte Messung ist bis heute die préziseste, die
mit exfoliiertem Graphen durchgefiithrt wurde.

Wenn es um die QHE-Anwendung fiir die
Metrologie geht, bleibt das Exfoliieren einzelner
Kohlenstoft-Atomlagen aber letztlich eine Sack-
gasse. Die Methode kann zwar Graphenkristalle
sehr hoher elektronischer Qualitat liefern, doch
ist die Ausbeute gering. Noch schwerer wiegt die
Tatsache, dass die Grofle solcher Kristallstiick-
chen beschrinkt ist. Es gelingt nur extrem selten,
Graphen mit Abmessungen von mehr als wenigen
10 pm zu préparieren, meist sind die Kristalle
noch wesentlich kleiner.

Fir die Erforschung der grundlegenden Eigen-
schaften von Graphen stellt dies kein Hinder-
nis dar, denn solche Dimensionen sind fiir die
moderne Nanotechnologie immer noch riesig.
Beim QHE wird jedoch bei zu schmalen Proben
die Hallspannung zwischen gegeniiberliegen-
den Probenkanten so grof3, dass es zum elektri-
schen Durchbruch kommt und die Prézision der
Messung nicht mehr gewdhrleistet ist. Zwar ist
Graphen auch hierbei dem bisherigen Standard-
material {iberlegen, wie in detaillierten Untersu-
chungen [11] zum Zusammenbruch des QHE bei
hohen Stromstarken gezeigt wurde, doch sind auf
jeden Fall grofiere Proben erforderlich, als sie sich
mit der Exfoliation routineméflig herstellen lassen.

Um die geschilderten Vorteile von Graphen
im praktischen Einsatz nutzen zu kdnnen, war
daher die Entwicklung neuer Herstellungsverfah-
ren notwendig. Ein Durchbruch wurde mit dem
Wachstum von Graphenkristallen hoher Qualitat
auf Siliziumkarbidsubstraten (SiC) erzielt. Obwohl
man schon vor der Entdeckung der Exfoliations-
methode umfangreiche Erfahrung mit der Her-
stellung kristalliner Kohlenstoffschichten durch
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Eine 30 um x 150 ym grof3e Hall-Probe aus exfoliiertem Graphen auf einem
GaAs-Substrat. Aus der unregelmaBig geformten Flocke aus Mono- und Dop-
pellagen-Graphen in Bild a) wurde lithografisch eine Hall-Probe mit zwei groRen
Stromkontakten und mit seitlich jeweils funf kleineren Spannungsabagriffen (gelb)
hergestellt. Die Grafik rechts zeigt die relative Abweichung von drei mit zunehmen-
der Stromstérke gemessenen Hallwiderstandswerten vom Referenzwert h/2e* und
(in Blau) den gewichteten Mittelwert.
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Sublimation von Si aus SiC gesammelt hatte [12],
hatten diese Schichten nicht die Eigenschaften von
Graphen. Erst nachdem man die fiir extrem reine
Kristalle vermeintlich unverzichtbaren Hochva-
kuumbedingungen zugunsten einer Argon-Atmo-
sphire mit Normaldruck aufgegeben hatte [13],
gelang es, auf SiC Graphenkristalle mit hinrei-
chend guter kristalliner Struktur zu wachsen.

Allerdings ist die Ladungstragerdichte solcher
SiC-Graphen-Kristalle so hoch, dass das eigent-
liche Ziel, bei kleinen Magnetfeldern auf einfa-
chere Art zu messen, nicht gleich erreicht wurde.
Wichtig war daher auch die Entwicklung von
Methoden [14,15], mit der die Ladungstréger-
dichte von SiC-Graphen reduziert werden kann.
Aus der oben genannten Beziehung B, = n(h/ie)
tiir die zur Messung benoétigte Feldstirke B, folgt
ndmlich, dass n kleiner als ca. 2...3 - 10"® m™ sein
sollte, wenn man bei Feldern unterhalb 5 Tesla
messen mochte. Die Dichte ist aber unter den #ibli-
chen Wachstumsbedingungen bis zu 50-mal hoher
und muss vor einem Einsatz als Widerstandsnor-
mal auf einen geringeren Wert eingestellt werden.

Mit derartigen QHE-Proben aus SiC-Graphen
wurde 2012 ein besonders genauer direkter
Vergleich der Ubereinstimmung des Quanten-
Hall-Widerstands von Graphen und von GaAs
durchgefiihrt [16]. Das britische Metrologieinstitut
NPL (National Physical Laboratory) und das BIPM
(Bureau International des Poids et Mesures) fanden
zwischen beiden Materialien eine Ubereinstim-
mung mit einer Messunsicherheit von weniger als
9 - 107!}, eine bis heute unerreicht prizise Bestati-
gung der Materialunabhingigkeit des QHE.

Zwar wurde dieser Wert nur unter den giinstigen
Randbedingungen besonders niedriger Tempera-
tur (0,3 K), hoher Magnetfelder (>12 T) und langer
Messzeit erzielt, dennoch ist ein solcher Univer-
salitatstest wichtig, das Vertrauen in die Prazision
des QHE, fiir den auch mehr als 35 Jahre nach
seiner Entdeckung eine wirklich vollstindige, alle
Aspekte erkldrende Theorie noch nicht vorliegt, zu
untermauern.

Um das im Bild 3 illustrierte Ziel eines einfache-
ren, bei etwa 5 T und oberhalb von 4 K betriebe-
nen Quanten-Widerstandsnormals zu erreichen,
arbeiten weltweit viele metrologische Institute
daran, insbesondere die Einstellung der erwiinsch-
ten geringen Ladungstrigerdichte zu verbessern
[17, 18,19]. Bei allen Vorteilen, die Graphen zwei-
fellos gegentiber GaAs-basierten QHE-Normalen
hat, ist die Erfordernis, jeweils vor einer Messung
die richtige Ladungstragerdichte zu iiberpriifen
und gegebenenfalls neu einstellen zu miissen, ein
praktischer Nachteil, den es zu vermeiden gilt.
Ideal wire es, schon die Wachstumsverfahren
selbst so zu optimieren, dass nicht nur die priméar
angestrebte hohe Kristallinitdt und Homogenitét
des Materials erreicht, sondern auch der intrin-
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sische Dotiereffekt minimiert wird, der zu den
unerwiinscht hohen Ladungstragerdichten fiihrt.

Ein interessanter Ansatz auf diesem Weg wird
am franzosischen CNRS-CRHEA verfolgt. Bei der
dort entwickelten Variante der etablierten SiC-
Methode bildet sich das Graphen nicht ausschlief3-
lich durch Sublimation der Si-Atome aus dem
zuriickbleibenden Kohlenstoff des SiC-Kristalls,
sondern auch das Zufiihren von Kohlenstoff in
Form von Methan scheint eine Rolle zu spielen. An
derartig hergestelltem Graphen wurden bei 5 Tesla
und 5 Kelvin prazise QHE-Messungen mit einer
Stromstérke von 50 pA durchgefiihrt [20], ohne
vorher die Ladungstragerdichte gezielt eingestellt
zu haben.

Eine weitere sehr wichtige Voraussetzung,
SiC-Graphen herzustellen, das fiir die Metrologie
nutzbar ist, liegt darin, das Wachstum so zu steuern,
dass dabei keine Graphen-Doppellagen entstehen.
Doppellagen kénnen wie ein elektrischer Kurz-
schluss fiir die Monolagen wirken und damit die
Prazision des QHE zunichtemachen. Sie wachsen
vorzugsweise entlang der Stufenkanten auf der
niemals perfekt flachen SiC-Oberflache. Mit der
in der PTB entwickelten und im vorhergehenden
Artikel dieses Hefts [21] beschriebenen Methode
wird das Wachstum von Doppellagen praktisch
vollstindig vermieden. Das Ergebnis der QHE-
Messung an Proben aus solchem Material (Bilder 6,
7) unterstreicht dessen Qualitit eindrucksvoll.

Dem Routineeinsatz von Graphen als einfache-
rem Quantennormal des elektrischen Widerstands
bei Gleichstrom steht also nach den Arbeiten an
verschiedenen nationalen Metrologieinstituten nur
noch wenig im Wege. Lediglich das Problem, die
Ladungstrégerdichte vor einem Kalibriereinsatz
mindestens iiberpriifen und meist sogar neu ein-
stellen zu miissen, harrt hier noch einer endgiiltigen
Losung.

Der Quanten-Hall-Effekt in Graphen
als Impedanznormal

Neben der Anwendung bei Gleichstrom kann man
ein QHE-Normal auch als Referenznormal fiir eine
Impedanz einsetzen, indem man es mit Wechsel-
strom misst und damit die physikalische Grofie
Kapazitit (mit der Einheit E Farad) auf Fundamen-
talkonstanten zuriickfiihrt.

Wie die Grofie Widerstand ist auch die Kapazitat
in der taglichen Kalibrierpraxis eminent wichtig.
Bei sehr vielen Messungen, auch nicht-elektrischer
Groflen, werden namlich kapazitive Messverfahren
und Sensoren eingesetzt. Die praktische Relevanz
der Riickfiithrung liegt also auf der Hand.

Vielleicht noch wichtiger ist aber die funda-
mentale Bedeutung der Riickfithrung der Kapa-
zitdtseinheit auf die Fundamentalkonstanten: Im
bisherigen SI ist die Kapazitat die am prézisesten

realisierbare elektrische Grofe, da sie auf rein
geometrischen Maflen und der im alten SI mafige-
benden elektrischen Konstante ¢, beruht. Der 1990
per Konvention festgelegte Zahlenwert von Ry_,
beruht auf solchen Messungen, und auch bei der
endgiiltigen Festlegung von Ry (d.h. der Zahlen-
werte von h und e) fiir die Neudefinition 2018
spielt der Beitrag genau solcher Messungen eine
grofle Rolle. Die Verbindung zwischen Kapazitat
und (QHE-)Widerstand war und ist somit das

Bild 5:

Hall-Widerstand R, (linke Skala) und Langswiderstand R, (rechte Skala) einer
QHE-Probe aus Graphen im Magnetfeldbereich von —15 Tesla bis +15 Tesla.
Anders als bei GaAs treten die Plateaus hier bei Werten i = 2,6,10 ... auf. Der
bisher praziseste Vergleich zwischen einer Graphen- und einer GaAs-basierten
QHE-Probe [16] wurde an einer Probe durchgefiihrt, die der hier benutzten sehr
ahnlich war.

Bild 6:

Foto einer 200 pm x 800 pm groRen QHE-Probe aus SiC-Graphen. Da sowohl die
ultradiinne Graphenschicht als auch das SiC-Substrat transparent sind, erkennt
man aufler der unscharf abgebildeten SiC-Riickseite nur die acht Goldkontakte
zur rechteckigen QHE-Probe. Zwei breite Kontakte fur den Probenstrom an den
Schmalseiten des Rechtecks und jeweils drei schmalere Kontakte fiir Spannungs-
messungen an den Langsseiten sind sichtbar. Die gestrichelte griine Linie markiert
die Ausdehnung des Graphenfilms
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entscheidende Bindeglied, die Kontinuitat zwi-
schen altem und neuem SI mit hochster Prézision
sicherzustellen.

Aufgrund dieser Bedeutung des QHE fiir die
MessgrofSe Impedanz und der dabei erwiinschten
moglichst geringen Messunsicherheit sollte die
Messkette beim Vergleich eines Gleichstrom-
widerstands mit einem Kapazitatswert so kurz wie
moglich sein. Der kiirzeste Weg besteht darin, den
QHE-Widerstand Ry in einer koaxialen Wech-
selstrom-Messbriicke direkt mit einem Konden-
sator C zu vergleichen. Bild 8 zeigt schematisch

Bild 7:

Hall-Widerstand und spezifischer Langswiderstand p, einer Graphenprobe, die
mit der an der PTB entwickelten Methode [21] hergestellt wurde. Das Hall-Wi-
derstandsplateau bei 12,9 kQ ist deutlich breiter als bei einer GaAs-Probe (siehe
Bild 2). Der bei einer Prazisionsmessung wichtigste Kennwert Langswiderstand
o, (mit vergroRerter Skale im eingeschobenen Diagramm dargestellt) ist bei 4,2 K
und 39 pA Messstrom oberhalb 8,5 T kleiner als 10 pQ. Das ist der kleinste je fur
Graphen bei derartigen Bedingungen gemessene Wert.

(@)

Py
o

Bild 8:

(a) Schema einer koaxialen Quadraturbriicke fiir den Vergleich eines Widerstands
R mit einem Kondensator C. Bei der Messfrequenz w ist die Briicke abgeglichen
(U =0), wenn wRC = 1 ist. Der normalerweise nur mit einer 4-Punktmessung
zugangliche quantisierte Hall-Widerstand kann mit einer besonderen Art der Be-
schaltung (b) als effektiver 2-Punkt Widerstand eingesetzt werden. Beim vorgege-
benen Wert von 12,9 kQ fir R wahlt man als typische Werte fiir w und C 1233 Hz
und 10 nF.
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den Aufbau einer solchen als Quadratur-Briicke
bezeichneten Messanordnung in ihrer einfachsten
Ausfiihrung.

Bei der direkten Riickfithrung sind relative
Messunsicherheiten von deutlich unter 107
moglich. Dabei muss man vermeiden, dass
parasitire Kapazitaten des QHE-Bauteils und
die dazugehorigen dielektrischen Verluste den
Wechelstromwert des Quanten-Hall-Widerstandes
verféilschen. Dies wiirde zu einer unerwiinschten
Abweichung vom quantisierten DC-Wert fithren,
die in der Regel mit zunehmender Frequenz
grofier wird.

Mit QHE-Proben aus GaAs/AlGaAs gelang
es bereits frither, die parasitiren Wechselstrome
durch eine besondere Schirmung der QHE-Probe
so zu fiihren, dass sie sich nicht mehr auf die
Messung auswirkten [22]. Diese direkte Methode
wird zurzeit nur von der PTB beherrscht und
erfolgreich fiir die Riickfithrung der Kapazititsein-
heit eingesetzt.

Fiir Graphen ist nicht von vornherein klar, ob
seine vorteilhaften Eigenschaften bei Gleichstrom
auch in einer Wechselstromumgebung zum Tragen
kommen. Sowohl das Substratmaterial SiC als auch
die fiir die Einstellung der Ladungstragerdichte
[15] erforderlichen UV-sensitiven Lackschichten
konnen das Verhalten parasitarer Kapazitaten
einer Hall-Probe beeinflussen. Im Rahmen des
EU-Projekts GraphOhm wurde dies ausfiihrlich
untersucht.

Das wesentliche Ergebnis dieser Untersuchungen
[23] ist im Bild 9 dargestellt. Es zeigt die rela-
tive Abweichung Ar des Hall-Widerstandes von
dem exakt quantisierten Wert fiir verschiedene
Frequenzen und {iber einen grofien Magnetfeld-
bereich sowohl fiir eine Graphen- als auch fiir
eine GaAs-basierte Probe. In beiden Fillen sind
die QHE-Bauelemente noch freiliegend ohne die
erwihnte spezielle Schirmung. Da beide Proben
unterschiedliche Ladungstragerdichten » hatten,
wurden die Magnetfeldachsen beider Messungen im
Teil (c) der Graphik fiir eine bessere Vergleichbarkeit
so umgerechnet, dass der Wert i = 2, bei dem eine
Prazisionsmessung durchgefiihrt wird, fiir beide
Kurvenscharen iibereinstimmt.

Dieses Ergebnis ist in mehrerlei Hinsicht bemer-
kenswert. Zundchst einmal erkennt man vor allem
in der unteren Darstellung, dass der im Vergleich zu
GaAs extrem breite Bereich, in dem hohe Prézision
moglich ist, auch bei Wechselstrommessungen
nutzbar ist. Weiterhin bemerkenswert ist die im
Vergleich zur GaAs-QHE Probe deutlich geringere
Frequenzabhingigkeit der Graphenprobe. Auch
der bei GaAs auftretende nachteilige Effekt, dass
aufSerhalb der Bereichsmitte bei Fiillfaktor 2 die
Frequenzabhingigkeit nochmals stark zunimmt, tritt
bei Graphen nicht auf.

Der wichtigste Unterschied ist aber die Tatsache,



PTB-Mitteilungen 126 (2016), Heft 3

Quanten-Widerstandsnormale aus Graphen

dass bei Graphen die Frequenzabhangigkeit negativ
ist. Das Verstindnis und die Erklarung dieses Effekts
zeigen, dass und warum eine Graphen-QHE-Probe
gerade auch fiir die Wechselstromanwendung als
Impedanznormal das vorteilhaftere System ist.

Dazu sind in Bild 10 schematisch die wesentli-
chen kapazitiven Strompfade angedeutet, die bei
einer Wechselstrommessung wie in Bild 8 eine Rolle
spielen. Durch den blau dargestellten kapazitiven
Strompfad flief3t ein Messstrom durch die Hallprobe,
ohne zur Hallspannung beigetragen zu haben. Das
resultiert in einem negativen (und mit steigender
Frequenz zunehmenden) Frequenzgang. Umgekehrt
kann ein kapazitiver Strom, der die gelbe Linie
zwischen den Kontakten fiir den Spannungsabgrift
passiert und damit zur Hallspannung beigetragen
hat, durch den rot dargestellten Strompfad flief3en,
ohne von der Messung erfasst zu werden, was zu
einer positiven Frequenzabhangigkeit fiihrt.

Verkleinert man nun eine Hallprobe bei unver-
andertem Verhiltnis von Lange zu Breite, werden
alle ,,blauen” Kapazitaten grofier und alle ,,roten”
kleiner. Der Frequenzgang sollte dann irgendwann
negativ werden. Genau das ist bei der genutzten
Graphenprobe der Fall. Mit Abmessungen von ca.
200 um x 800 um war sie deutlich kleiner als die ca.
0,8 mm x 2,6 mm grof3e GaAs-Probe. Und genau
hierin liegt der entscheidende Vorteil von Graphen:
Nur aufgrund seiner Eigenschaft, auch hohe Mess-
stromstdrken beim QHE zu tolerieren [11], konnen
die Proben um eine Gréflenordnung kleiner sein als
GaAs-basierte Proben. Das fithrt zu einem betrags-
maflig kleineren Frequenzgang.

Das Hauptaugenmerk liegt momentan darauf, die
einzelnen physikalischen Beitrdge zu den kapaziti-
ven Verlusten von Graphenproben, die in der stark
vereinfachten Darstellung von Bild 8 nicht zum
Ausdruck kommen, zu analysieren und zu verste-
hen und ein Probendesign mit vernachldssigbarem
Frequenzgang zu entwickeln. Bereits jetzt wurde
an grofleren Graphen-Proben gezeigt, dass die bei
GaAs so erfolgreiche Schirmungstechnik auch hier
die verbliebene Frequenzabhangigkeit vollstindig
eliminieren kann. Somit kann auch mit Graphen ein
Widerstand realisiert werden, der mit Gleich- und
Wechselstrom denselben quantisierten Wert besitzt,
der aber unter den einfacheren Randbedingungen
kleinerer Magnetfelder und héherer Temperatur
einsetzbar ist.

Zusammenfassung und Ausblick

Das zweidimensionale Elektronensystem von
Graphen zeichnet sich durch Besonderheiten aus,
die es dem bisher in der Widerstandsmetrologie
genutzten Material auf Basis von GaAs/AlGaAs
iiberlegen erscheinen lassen. Vor allem ist dies die
im Vergleich riesige Energieaufspaltung im Mag-
netfeld, die es ermoglicht, bereits bei ca. 5 Tesla und

4 Kelvin Messungen mit einer Prézision durchzu-
fithren, fiir die bei herkdmmlichen Proben wesent-
lich aufwendiger zu erzeugende 9 Tesla und 1,4
Kelvin erforderlich sind. Wenn es gelingt, auch die
Methoden zur Einstellung der Ladungstragerdichte
zuverldssiger zu machen oder ganz zu vermeiden,
ist zu erwarten, dass bereits in absehbarer Zeit
einfachere primare Widerstandsnormale auf Basis
von Fundamentalkonstanten verfiigbar werden, die
auch auflerhalb von Metrologieinstituten genutzt
werden konnen.

Auch die Anwendung mit Wechselstrom als
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Bild 9:

Vergleich des Frequenzgangs von Wechselstrom-QHE-Messungen von Gra-
phen- und GaAs-basierten Proben. Aufgetragen ist im oberen Teil die relative
Abweichung vom quantisierten Wert uber dem Magnetfeld B fur Frequenzen im
Bereich 1 kHz bis 7 kHz. Wegen der unterschiedlichen Ladungstragerdichten n
beider Proben sind im unteren Teil die gleichen Kurven als Funktion von (h/e)(n/B)
aufgetragen. Diese als Fiillfaktor bezeichnete GroRe entspricht dem Index i in der
Gleichung fiir die Hallspannung Ry, = hlie®.

Bild 10:

Stréme durch parasitare verlustbehaftete Kapazitaten fiihren dazu, dass der
gemessene Strom von dem Strom abweicht, der die Hallspannung hervorruft. Der
unterschiedliche Beitrag der ,blauen® und der ,roten“ Streukapazitaten ist im Text
erlautert. Die blauen und roten Linien am Innenrand der Hallprobe kennzeichnen
die Probenkanten mit hohem (rot) und niedrigem Potenzial (blau).
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Quantennormal der Impedanz wird von den
besonderen Eigenschaften von Graphen profitie-
ren. Neben den bereits bei Gleichstrom bestehen-
den Vorteilen hoherer Betriebstemperatur und
geringerer Magnetfelder wird die aufgrund der
besseren Toleranz gegeniiber hohen Messstrom-
stirken mégliche Verringerung der Probengrofle
das Problem der Frequenzabhangigkeit l6sen oder
zumindest entspannen.

Das Widerstands- und Impedanznormal der
Zukunft konnte dann ein von der Versorgung mit
fliissigem Helium unabhdngiges System sein, mit
dem sich sowohl die Widerstandseinheit Ohm als
auch die Kapazitatseinheit Farad auf die Funda-
mentalkonstanten / und e zuriickfithren lieflen.

Danksagung

Die Autoren danken M. Gétz, C.-C. Kalmbach, M.
Kruskopf, A. Miiller, E. Pesel und K. Pierz aus der
Abteilung ,,Elektrizitat* der PTB Braunschweig fiir
wertvolle Unterstiitzung und Zusammenarbeit.
Teile der hier vorgestellten Arbeit wurden finan-
ziell geférdert im Rahmen des Europiischen Joint
Research Project ,,GraphOhm: Quantum resistance
metrology based on graphene (JRP SIB51)

Literatur

[1]  J. Kohlmann und O. Kieler, Fertigungstechnologie
fiir praxistaugliche Josephson-Spannungsnormale;
R. Behr und B. Smandek, AC-Quantenvoltmeter
fiir die Industrie; O. Kieler, Das pulsgetriebene
Josephson-Spannungsnormal, PTB-Mitteilungen
126(3) (2016).

[2] B. P Kibble, I. A. Robinson und J. H. Belliss,

A Realization of the SI Watt by the NPL Moving-coil
Balance, Metrologia, 27, 173-192 (1990).

[3] E.Hall, On a New Action of a Magnet on Electric
Currents, American Journal of Mathematics 2,
287-292 (1879).

[4] K vonKlitzing, G. Dorda und M. Pepper, New
Method for High-Accuracy Determination of the
Fine-Structure Constant Based on Quantized Hall
Resistance, Phys. Rev. Lett. 45, 494-497 (1980).

[5] G.Weimann, und W. Schlapp, Molecular Beam
Epitaxy of GaAs and AlGaAs for Optoelectronic
Devices and Modulation Doped Heterostructures,
Springer Berlin Heidelberg, S. 88-99 (1984).

[6] P C.Hohenberg, Existence of Long-Range Order in
One and Two Dimensions, Phys. Rev. 158, 383-386
(1967).

[7] K. S.Novoselov, A. Geim, S. V. Morozov, D. Jiang,
M. I. Katsnelson, L. V. Grigorieva, S. V. Dubonos,
und A. A. Firsov, Two-dimensional gas of massless
Dirac fermions in graphene, Nature 438, 197-200
(2005).

[8] Y. Zhang, Y.-W. Tan, H. L. Stormer und P. Kim,
Experimental observation of the quantum Hall effect
and Berry’s phase in graphene, Nature 438, 201-204
(2005).

[9] K. S.Novoselov, Z. Jiang, Y. Zhang, S. V. Morozov,
H. L. Stormer, U. Zeitler, J. C. Maan, G. S. Boebin-
ger, P. Kim und A. K. Geim, Room-Temperature
Quantum Hall Effect in Graphene, Science 315,
1379 (2007).

[10] M. Woszczyna, M. Friedemann, M. Gétz, E. Pesel,
K. Pierz, T. Weimann und F. J. Ahlers, Precision
quantization of Hall resistance in transferred gra-
phene, Appl. Phys. Lett. 100, 164106 (2012).

[11] J. A. Alexander-Webber, A. M. R. Baker,

T.J. B. M. Janssen, A. Tzalenchuk, S. Lara-Avila,
S. Kubatkin, R. Yakimova, B. A. Piot, D. K. Maude
und R. J. Nicholas, Phase Space for the Breakdown
of the Quantum Hall Effect in Epitaxial Graphene,
Phys. Rev. Lett. 111, 096601 (2013).

[12] C. Berger, Z. Song, T. Li, X. Li, A. Y. Ogbazghi,

R. Feng, Z. Dai, A. N. Marchenkov, E. H. Conrad,
P. N. First und W. deHeer, Ultrathin epitaxial gra-
phite: 2D electron gas properties and a route toward
graphene-based nanoelectronics, Journal of Physical
Chemistry B 108, 19912-19916 (2004).



PTB-Mitteilungen 126 (2016), Heft 3

Quanten-Widerstandsnormale aus Graphen

(13]

(14]

(17]

(19]

(20]

C. Riedl, C. Coletti und U. Starke, Structural

and electronic properties of epitaxial graphene on
SiC(0 00 1): a review of growth, characterization,
transfer doping and hydrogen intercalation, J. Phys.
D: Appl. Phys. 43, 374009 (2010).

J. Jobst, D. Waldmann, E. Speck, R. Hirner,

D. K. Maude, T. Seyller und H. B. Weber, Quantum
oscillations and quantum Hall effect in epitaxial
graphene, Phys. Rev. B 81, 195434 (2010).

S. Lara-Avila, K. Moth-Poulsen, R. Yakimova,

T. Bjernholm, V. Fal'ko, A. Tzalenchuk und

S. Kubatkin, Non-Volatile Photochemical Gating of
an Epitaxial Graphene/Polymer Heterostructure,
Advanced Materials 23, 03993 (2011).

T.J. B. M. Janssen, J. M. Williams, N. E. Fletcher,
R. Goebel, A. Tzalenchuk, R. Yakimova und

V. 1. Fal’ko, Precision comparison of the quantum
Hall effect in graphene and gallium arsenide, Metro-
logia 49(3), 294-306 (2012).

A. Lartsev, T. Yager, T. Bergsten, A. Tzalenchuk,

T. J. B. M. Janssen, R. Yakimova, S. Lara-Avila

und S. Kubatkin, Tuning carrier density across
Dirac point in epitaxial graphene on SiC by corona
discharge, Appl. Phys. Lett. 105, 063106 (2014).

Y. Yang, L.-I. Huang, Y. Fukuyama, E-H. Liu,

M. Real, P. Barbara, C.-T. Liang, D. B. Newell und
R. E. Elmquist, Low Carrier Density Epitaxial Gra-
phene Devices On SiC, Small 11(1), 90-95 (2015).
N. Fletcher, P. Gournay, B. Rolland, M. Gétz,

S. Novikov, N. Lebedeva und A. Satrapinski, Carri-
er Concentration Adjustment in Epitaxial Graphene
QHR Devices Using Photochemical and Chemical
Treatment, Conference on Precision Electromag-
netic Measurements, CPEM 2016

E Lafont, R. Ribeiro-Palau, D. Kazazis, A. Michon,
O. Couturaud, C. Consejo, T. Chassagne,

M. Zielinski, M. Portail, B. Jouault, E. Schopfer und
W. Poirier, Quantum Hall resistance standards from
graphene grown by chemical vapour deposition on
silicon carbide, Nature Communications 6, 6806
(2015).

K. Pierz und M. Kruskopf, Herstellung von
Graphen fiir die Metrologie, PTB-Mitteilun-

gen 126(3), (2016).

B. P. Kibble und J. Schurr, A novel double-shielding
technique for ac quantum Hall measurement,
Metrologia 45, L25-127 (2008).

C.-C. Kalmbach, J. Schurr, E J. Ahlers, A. Miiller,
S. Novikov, N. Lebedeva und A. Satrapinski,
Towards a graphene-based quantum impedance
standard, Appl. Phys. Lett. 105, 073511 (2014).

57



Elektrische Quantennormale fur die Praxis PTB-Mitteilungen 126 (2016), Heft 3

58



PTB-Mitteilungen 126 (2016), Heft 3

Quantenbasierte Messung und Erzeugung kleiner Stromstérken

Quantenbasierte Messung und Erzeugung

kleiner Stromstarken

Hansjoérg Scherer*, Dietmar Drung**

1. Einleitung

Die elektrische Stromstérke (Groflensymbol I') hat
eine metrologische Sonderstellung unter den elek-
trischen Groflen, da ihre Einheit Ampere (Einhei-
tensymbol A) die elektrische Basiseinheit im inter-
nationalen Einheitensystem (SI) ist. Die direkte
Darstellung des Ampere entsprechend seiner noch
giiltigen SI-Definition beruht auf der Kraftwirkung
zwischen zwei stromdurchflossenen Leitern. Ent-
sprechende experimentelle Realisierungen durch
elektromechanische Apparaturen sind allerdings
sowohl kompliziert als auch in ihrer Genauigkeit
limitiert, sodass darauf beruhende Methoden in
der Metrologie praktisch keine Rolle spielen [1].
Praktikable Methoden zur hochgenauen Strom-
stirkemessung und zur Stromerzeugung beruhen
fast immer auf indirekten Verfahren. Meist macht
man sich dabei zunutze, dass die Stromstarke mit
den elektrischen Gréflen Spannung und Wider-
stand iiber das Ohm’sche Gesetz verkniipft ist und
tithrt die Stromstarke auf diese beiden Gréfen
zuriick. Von besonderem Vorteil ist, dass fiir diese
Groflen bereits elektrische Quantennormale zur
Verfiigung stehen, welche die Reproduzierung

der entsprechenden Gréfien unter Riickfiihrung
auf die Fundamentalkonstanten / (Planck’sches
Wirkungsquantum) und e (Elementarladung) mit
uniibertroffener Genauigkeit erlauben. Auf diese
beiden bereits metrologisch etablierten Quan-
tennormale — das Quanten-Spannungsnormal
beruhend auf dem Josephsoneffekt und das
Quanten-Widerstandsnormal beruhend auf dem
Quanten-Hall-Effekt — wird in anderen Artikeln
dieses Hefts ausfiihrlich eingegangen.

Der vorliegende Beitrag konzentriert sich auf
ein neuartiges Instrument, welches die riickge-
tithrte Messung und Erzeugung von Stromstér-
ken bis hinauf zu 5 pA mit bislang unerreichter
Genauigkeit erlaubt. Der damit abgedeckte Bereich
kleiner elektrischer Stromstirken (beziehungs-
weise hochgenauer Messungen und Kalibrie-
rungen in diesem Bereich) ist von wachsender
Bedeutung: Neben der Forschung auf dem Gebiet
elektrischer Nanostrukturen inklusive Einzelelek-
tronentransport-Schaltungen [2] besteht Bedarf in

der Medizinmesstechnik (beispielweise in Dosime-
trie und Brachytherapie), in der Umweltmesstech-
nik (etwa fiir Staubkonzentrations- oder Immissi-
onsschutzmessungen), aber auch in der modernen
Halbleiterindustrie (Mikro- und Nanoelektronik)
oder in der modernen Leuchtmittelindustrie. Die
vorgestellten Methoden beruhen auf einem neuar-
tigen handlichen Instrument, einem ultrastabilen
rauscharmen Stromverstérker (engl. Ultrastable
Low-noise Current Amplifier, abgekiirzt ULCA),
welcher als Strom-Spannungswandler mit iiberra-
genden Eigenschaften ohne den direkten Einsatz
von Tieftemperaturmethoden eingesetzt wird
[3, 4]. Sein hochstabiler Transferkoeffizient wird
dazu riickgefiithrt auf den Quanten-Hall-Effekt
»quantengenau” kalibriert, und das Spannungssig-
nal wird mit einem auf das Josephson-Spannungs-
normal riickgefiihrten Voltmeter gemessen.
Prinzipiell er6ffnet die fiir die nahe Zukunft
geplante Revision des SI mit der Festlegung
eines exakten Werts fiir die Elementarladung e
die Moglichkeit, auf die Frequenz f riickgefiihrte
Stromstarken gemaf3 der Beziehung I = e - fdarzu-
stellen [1]. Die dazu notwendigen, in der Ent-
wicklung befindlichen Einzelelektronenpumpen
sind jedoch aufgrund der sehr hohen Komplexitat
beziiglich Fertigungstechnologie und Betrieb noch
nicht fiir den praktischen metrologischen Einsatz
ausgereift [5-8]. Die riickgefiihrte Erzeugung
von sub-Nanoampere-Stromen wurde an Metro-
logieinstituten bislang vorzugsweise mit einem
Verfahren durchgefiihrt, welches auf Konden-
satoraufladung mittels einer Spannungsrampe
beruht [9-11]. Dabei wurden relative Unsicher-
heiten von bestenfalls etwa 10 pA/A erreicht [12],
wobei die Genauigkeit durch den Unsicherheits-
beitrag der Frequenzabhingigkeit der Kondensa-
torkapazitit limitiert ist [13]. Das ULCA-Konzept
vermeidet diese prinzipielle Begrenzung. Neben
weiteren substanziellen praktischen Vorteilen
ermoglicht der ULCA die Erzeugung und Messung
kleiner Stromstarken mit Unsicherheiten, die um
bis zu etwa zwei Gréflenordnungen kleiner sind als
die herkommlicher Verfahren. Konzept, Charak-
teristika, Einsatzméglichkeiten und Ergebnisse
erster Anwendungen des ULCA werden im Fol-
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genden vorgestellt. Alle in diesem Artikel genann-
ten Spezifikationen und Kennzahlen beziehen sich
auf die sogenannte ,,Standardversion® des ULCA,
welche seit Sommer 2016 unter Lizenzvergabe
durch die Magnicon GmbH hergestellt und ver-
trieben wird [14].

2. ULCA-Konzept

Der ULCA wurde entwickelt im Rahmen des im
Jahr 2015 abgeschlossenen europdischen Met-
rologieforschungsprojektes ,,Quantum Ampere®
zum Thema Einzelelektronen-Stromquellen [2].
Urspriinglicher Einsatzzweck des ULCA war
die hochgenaue riickgefiihrte Verstarkung und
Messung von elektrischen Stromstarken der
Groflenordnung 100 pA. Das Prinzip beruht

TEST
EGND Input = AMP Qutput = VOUT
Y
q w 1 1
] )
LR
IN . ? | =
I fid R 41000 Iy
~ |GND /_L “IRET |VOUT IOUT
DUT Output Signal
Bild 1:

Grundschema des ULCA fur den Betrieb im Elektrometermodus mit Strom-
Spannungswandlung im Stromstarkebereich bis 5 nA. Der Eingangsstrom /, wird
mittels des 3-GQ/3-MQ-Widerstandsnetzwerks und OA1 1000-fach verstarkt.

Die Ausgangsstufe wandelt den verstarkten Strom Uber einen internen 1 MQ-
Referenzwiderstand und OA2 in eine Ausgangsspannung um (Output Signal).
Ausgangsspannungsbereiche sind +44 V fir OA1 und £5 V fiir OA2. Das interne
Referenzpotential (offene Dreiecke) ist mit dem Gehadusepotential des ULCA Uber
einen Kurzschlusstecker am GND-Anschluss verbunden. Das Spannungs-Aus-
gangsignal Output Signal ist gleich Iy - Arg.

Bild 2:

Blick in das gedffnete Kupfergehause eines ULCA-Prototyps mit 3-GQ/3-
MQ-Widerstandsnetzwerk in der Eingangsstufe und 1-MQ-Widerstand in der
Ausgangsstufe (also entsprechend der ULCA-Standardversion) aus dem Jahr
2014. Das Widerstandsnetzwerk der Eingangsstufe (nicht sichtbar) befindet sich
unterhalb der silbernen Guardplatine. Der 1-MQ-Widerstand der Ausgangsstufe
ist aufgebaut aus 14 Metallfolienwiderstanden, die im Bild oberhalb des unteren
Gehauserandes sichtbar sind. Anschlisse fur die Ein- und Ausgange des ULCA
sind die SMA-Konnektoren (im Bild an der linken und rechten Gehauseseite).
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auf einer Verstirkung des Eingangsstromes mit
nachgeschalteter Strom-Spannungswandlung [3].
In Verbindung mit einer externen Spannungs-
quelle ist der ULCA ebenfalls fiir die riickgefiihrte
Generierung elektrischer Strome geeignet. Der
bei Stromstirkemessung und -erzeugung jeweils
abgedeckte Bereich ist +5 pA. Der Aufbau des als
Transresistanz-Stromverstarker konzipierten Inst-
ruments folgt einem zweistufigen Konzept, wobei
die erste Stufe (Eingangsstufe) die Verstarkung
des Eingangsstromes um einen Faktor G; = 1000
bewirkt und durch die zweite Stufe (Ausgangs-
stufe) die Strom-Spannungswandlung iiber einen
Widerstand des Nennwertes R, = 1 MQ erfolgt.
Folglich ist die gesamte effektive ULCA-Transresis-
tanz Arg = G; - R;, und betrigt nominell 1 GQ.

Das Grundschema des ULCA in der Konfigura-
tion fiir den Betrieb im Elektrometermodus ist in
Bild 1 gezeigt. Schliisselkomponente des ULCA ist
das spezielle 3-GQ/3-MQ-Widerstandsnetzwerk
der Eingangsstufe, bestehend aus etwa 3000
einzelnen NiCr-Diinnschicht-Chipwiderstinden
mit je 2 MQ, welches in Verbindung mit Ope-
rationsverstarker OA1 den Eingangsstrom Iy
1000-fach verstérkt. Die Ausgangsstufe zur
Strom-Spannungswandlung umfasst einen
1-MQ-Referenzwiderstand, aufgebaut aus mehre-
ren gekapselten Prézisions-Metallfolienwiderstan-
den in Verbindung mit OA2. OA1 und OA2 sind
speziell entwickelte Schaltkreise bestehend aus
mehreren monolithischen Operationsverstarkern.
Sie zeichnen sich aus durch niedriges Eingangsrau-
schen, sehr hohe Leerlaufverstirkung von deutlich
hoher als 10° und Eingangswiderstinde < 1 Q.

Bild 2 zeigt das Foto eines ULCA-Prototyps.

Zur Gewihrleistung hoher Temperaturstabili-

tat ist das Gehduse aus massivem Kupfer gefer-
tigt. Das 3-G(/3-MQ-Widerstandsnetzwerk ist
beidseitig durch Guardplatinen abgedeckt. Der
interne 1-MQ-Referenzwiderstand besteht aus
einer vom Hersteller selektierten Auswahl von

14 einzelnen, hermetisch gekapselten Metall-
folienwiderstanden, im Bild sichtbar oberhalb des
unteren Gehduserandes. Das modulare Platinen-
design gestattet eine einfache separate Umriistung
des ULCA mit Widerstandsnetzwerken oder
Referenzwiderstinden.

Die Spannungsversorgung erfolgt {iber eine sepa-
rate Batteriebox. Diese enthalt zwei 12-V-Akkus,
welche automatisch intermittierend zwischen Lade-
und Versorgungszustand geschaltet werden und
damit einen unterbrechungsfreien und gleichzeitig
vom Versorgungsnetz galvanisch entkoppelten
Betrieb tiber praktisch unbegrenzt lange Zeitraume
ermoglichen. Der maximale Betriebsstrom des
ULCA betrigt nur 11 mA. Die entsprechend nied-
rige Verlustleistung bewirkt eine nur geringfiigige
Erwarmung der ULCA-Elektronik gegeniiber der
Umgebung. Neben der Minimierung der Eigen-
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erwdarmung wurde beim ULCA-Design besonders
auf Konstanz der Verlustleistung, d.h. insbesondere
auf Unabhéngigkeit von der Signalstirke geachtet,
um Nichtlinearititen durch thermisches Uberspre-
chen zwischen Eingangs- und Ausgangsstufe zu
vermeiden. Dadurch wurde sichergestellt, dass die
durch die Verstirkerstufen OA1 und OA2 separat
erreichten hohen Verstarkungen auch im prakti-
schen Betrieb mit dem vollstindig assemblierten
Gerit realisiert werden [15].

Im Normalbetrieb, also im Einsatz als Elektro-
meter, fungiert der ULCA effektiv als Strom-
Spannungswandler eines Eingangsstroms Ijy. Im
Voltage-Output-Modus, gezeigt in Bild 1, wird der
interne 1-MQ-Widerstand im Riickkoppelkreis der
zweiten Verstirkerstufe OA2 genutzt (Output =
VOUT), also mit der effektiven totalen Transresis-
tanz Arp = 1 GQ. Das mit einem Voltmeter gemes-
sene Spannungs- Ausgangsignal (Output Signal)
ist Iy - Arg. Im Current-Output-Modus (Output =
IOUT), gezeigt in Bild 3, wird dagegen zur Strom-
Spannungswandlung eine externer Normalwider-
stand R, genutzt.

Das Design des Standard-ULCA erlaubt die
Wahl des Widerstandes R,,, im Bereich zwischen
praktisch null und 100 MQ. Auf diese Weise
lassen sich effektive Transresistanzen bis hinauf zu
100 GQ realisieren. Auflerdem kann durch Einsatz
eines externen Normalwiderstands, der dem
eingebauten 1-M(Q-Metallfolienwiderstand qua-
litativ tiberlegen ist, die Messperformance weiter
verbessert werden. Die Umschaltung zwischen
den unterschiedlichen Betriebsmodi (Output =
VOUT oder IOUT) erfolgt mittels ULCA-interner
Schalter, die tiber Kippschalter an der Batteriebox
geschaltet werden.

Der ULCA steht in ein- oder zweikanaliger
Ausfithrung zur Verfiigung, wobei die beiden
identischen Kanile der letzteren Variante komplett
unabhingig voneinander sind und mit separaten
Batterieboxen betrieben werden. Zur Verfolgung
der internen Gerdtetemperatur ist jeder ULCA-
Kanal mit einem Temperatursensor (mit analogem
Spannungsausgang proportional to absolute tempe-
rature, PTAT) ausgestattet. Der typische Transfer-
koeffizient des Sensors betrigt 1,9 mV/K und wird
bei der Initialkalibrierung des ULCA bestimmt.
Bei Anwendungen mit besonders hohen Genau-
igkeitsanforderungen kann damit eine Korrektion
von Temperatureffekten iiber den zuvor kalibrier-
ten Temperaturkoeffizienten von Ay durchgefiihrt
werden. Weitere Details zum ULCA-Konzept und
-Design sind beschrieben in [3].

Fotos der ausentwickelten und kommerzialisier-
ten Version eines zweikanaligen Standard-ULCA
mit leitfahig beschichtetem Kupfergehiduse und
einer Batteriebox zeigt Bild 4. Der Transportkoffer
mit ULCA-Grundgerit und zugehorigem Equip-
ment ist auf dem Foto in Bild 5 abgebildet.
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FenDl  Input=AMP Output = IOUT
b +44V
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Bild 3:
Schema des ULCA-Betriebs im Elektrometermodus mit Strom-Spannungswand-
lung uber einen externen Ruckkoppelwiderstand R.,. (zum Vergleich siehe Bild 1)

Bild 4:

Output ignal g

Links: Fotos eines zweikanaligen Standard-ULCA mit leitfahig beschichtetem
Kupfergehause (Vorder- und Rickseite mit SMA-Konnektoren). Rechts: Zugehori-
ge Batteriebox (BatBox) zur unterbrechungsfreien elektrischen Versorgung eines
ULCA-Kanals und zur Konfigurierung der Betriebsmodi Uber zwei Kippschalter.

Bezugsquelle: Magnicon GmbH (Hamburg) [14].

Bild 5:

ULCA mit Zubehor in Lieferverpackung (Bezugsquelle: Magnicon GmbH (Ham-
burg) [14]). In der als Transportkoffer gestalteten Box enthalten sind ULCA-Grund-
gerat (ein- oder zweikanalig), Batteriebox(en) und zugehdrige Netzteil(e), Verbin-
dungskabel inklusive rauscharme Anschlusskabel fir den ULCA-Stromeingang,
Tiefpass und Spannungsteiler in SUCO-Boxen, Temperatur-Datenlogger, Box

mit weiterem Zubehor (inklusive SMA-BNC-Adaptoren) sowie eine Bedienungs-

anleitung.
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Tabelle 1:

Die wichtigsten ULCA-Kennzahlen und -Spezifikationen auf einen Blick. Mess-
unsicherheiten sind Standardunsicherheiten (k = 1). Auf die unterschiedlichen
Eingangsstrombereiche beziehungsweise die Betriebsmodi normal mode und
extended mode wird in Abschnitt 5 eingegangen.

ULCA-Spezifikationen (Standardversion)

1 GQ (1000 x 1 MQ)

0.2 pQ/Q2 pro Kelvin (typisch)
besser als 5 n€/Q pro Jahr

Effektive Transresistanz A
Temperaturkoeffizient von Ay
Langzeitstabilitit von Ay

Kurzzeitfluktuationen von Ay 0,1 pQ/Q iiber eine Woche (typisch)
Eingangsstrombereich /py 15 nA (,normal mode*), 5 pA (,extended mode")
Eingangsimpedanz <1 Q (,normal mode*), < | mQ (,extended mode")
Eingangsrauschen (f< 1 Hz) 2.4 fA/NHz

1/f-Eckfrequenz <1 mHz

Einschwingverhalten Abweichung vom Endwert < 0,1 pA/A nach etwa 3 s

Kalibrierunsicherheit von Ay, <0,1 p€/Q (bei Kalibrierung mit PTB-CCCs)

10!
N
Fo s, e Weies Rauschen mit 2,53 fA/VHz
- und 1/ f-Eckfrequenz bei 0,25 mHz
100 3 | | 5
&
e L
b" L
1w =
101 100 10! 10? 10° 10* 10°
/s

Bild 6: Allan deviation-Plot des Eingangsstromrauschen von zwei Standard-
ULCAs. Die gestrichelte Linie entspricht weillem Rauschen mit 2,53 fAINHz
(Rauschbeitrage von ULCA und Voltmeter) und einer 1/f-Eckfrequenz bei
0,25 mHz (entsprechend 7= 4000 s).

Tabelle 2:

Auflistung der erreichbaren Messunsicherheiten des Standard-ULCA im Elektro-
metereinsatz gemaf Bild 3 in Abhangigkeit von der Eingangsstromstarke und der
Messzeit. Die berechneten Werte fiir die Messzeiten beruhen auf dem effektiven
Eingangsstromrauschen von 2,4 fA/NHz, wobei wegen zu verwerfender Tran-
sienten (z.B. nach Stromumpolungen) von einer 80-prozentigen Datennutzung
ausgegangen wurde. Messunsicherheiten sind Standardunsicherheiten (k = 1). Die
angegebenen Ausgangsspannungen entsprechen dem spannungsgewandelten
ULCA-Ausgangssignal (Output Signal in Bild 3).

Stromstirke Relative (absolute) Gesamtmesszeit Ausgangs-
Ing Messunsicherheit WA (G, Iy an/aus™) spannung
1 pA/A (1 fA) < 1 min
1 nA 1V
0.1 tA/A (100aA)  6min (24 min)
1 uA/A (100 aA) 6 min (24 min)
100 pA 100 mV
0,1 pA/A (10 aA) 10h (40 h)
10 pAJA (100 2aA) 6 min (24 min)
10 pA 10 mV
1 pA/A (10 aA) 10h (40 h)
1 pA 10 pA/A - (10 aA) 10h (40 h) 1 mV
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3. ULCA-Kennzahlen und Charakteristika

Besonders wichtige Kennzeichen des ULCA sind —
entsprechend der Reihung im Namen - zum
einen hochste Stabilitt der tiber den gesamten
Aussteuerbereich praktisch konstanten Transresis-
tanz [16] und zum anderen ein niedriger Rausch-
pegel. Dariiber hinaus besitzt der ULCA noch
zahlreiche andere hervorragende Eigenschaften
und Alleinstellungsmerkmale, die hier in kurzer
Form restimiert sind (siehe auch Tabelle 1). Alle
im Folgenden genannten Messunsicherheiten sind
Standardunsicherheiten (k = 1). Weitere Details
und Informationen sind in ausfiihrlicher Form
dargestellt in [3].

Wie im folgenden Abschnitt 4 ndher diskutiert
wird, betrigt die Anderung der effektiven totalen
Transresistanz A, des Standard-ULCA tiber den
Zeitraum eines Jahres typischerweise nur wenige
uQ/Q. Damit ist der ULCA kommerziell erhalt-
lichen state-of-the-art-Kleinstrominstrumenten
(Quellen oder Meter) um rund zwei GrofSenord-
nungen iiberlegen. Kurzzeitfluktuationen von
A Uber den Zeitraum von einer Woche sind
typischerweise kleiner als 0,1 pQ/Q. Der Tempe-
raturkoeffizient von A liegt deutlich unterhalb
von 1 uQ/Q pro Kelvin, und die Eingangsim-
pedanz des ULCA ist kleiner als 1 Q) [15]. Das
effektive Eingangsstromrauschen im Frequenzbe-
reich unterhalb von f= 1 Hz betrdgt 2,4 fA/ \Hz,
und die 1/f-Eckfrequenz ist mit < 1 mHz extrem
niedrig (Bild 6).

Der Eingangsstrombereich des Standard-ULCA
betrdgt +5 nA im sogenannten normal mode und
+5 pA im extended mode; auf diese beiden unter-
schiedlichen Betriebsmodi wird in Abschnitt 5
ndher eingegangen. Das Einschwingverhalten
des ULCA ist hervorragend: Nach nur etwa 3 s
ist die relative Abweichung vom Endwert kleiner
0,1 pA/A [3]. Die Kalibrierung der Transresis-
tanz Ay kann, wie in Abschnitt 4 dieses Artikels
dargestellt, in der PTB innerhalb eines Tages mit
einer kombinierten Unsicherheit von deutlich
weniger als 0,1 uQ/Q durchgefithrt werden.

Tabelle 2 beleuchtet die Elektrometereigen-
schaften des ULCA in dem fiir viele praktische
Zwecke interessanten Stromstédrkebereich von
1 pA bis 1 nA. Aufgelistet sind in Abhangigkeit
von der Messzeit erreichbare Messunsicherheiten.
Die beiden unter ,Messzeit“ jeweils angegebenen
Werte beziehen sich dabei auf zwei unterschied-
liche Methoden, die bei Strommessungen zur
Unterdriickung von Offsetstrom beziehungs-
weise -drift angewendet werden: Der erste Wert
entspricht jeweils einer Messung, bei der der
Eingangsstrom I;, wiederholt umgepolt wird
(I, £), der zweite dagegen einer Messung, bei
der der Eingangsstrom I;, wiederholt an- und
ausgeschaltet wird (I, an/aus). Zu verwerfende
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Transienten, die gegebenenfalls durch Signal-
umschaltungen auftreten, sind dabei durch eine
Verringerung der in der Gesamtmesszeit akqui-
rierten Daten beriicksichtigt: In Tabelle 2 wird
von einer 80-prozentigen Datennutzung (also
20 % verworfenen Messdaten) ausgegangen. Die
angegebenen Ausgangsspannungen entsprechen
dem spannungsgewandelten ULCA-Ausgangs-
signal (Output Signal in Bild 3).

Die exzellenten Elektrometereigenschaften
spiegeln sich in den geringen Messunsicherhei-
ten beziehungsweise kurzen Messzeiten wider:
Beispielsweise ist die hervorragend kleine
Messunsicherheit von nur 1 pA/A bei 100 pA
Eingangsstrom (vgl. dazu [12]) auch bei ungiins-
tigen Messbedingungen (I, an/aus) innerhalb von
weniger als einer halben Stunde Gesamtmesszeit
erzielbar. In diesem Zeitraum spielen Anderun-
gen der ULCA-Transresistanz durch Kurzzeit-
fluktuationen oder Drift praktisch keine Rolle.

4. Kalibrierung des ULCA
mittels Kryostromkomparator

Kalibrierungen des ULCA werden in der PTB auf
hochstem Prézisionsniveau mit einem eigens fiir
diesen Zweck entwickelten Kryostromkompara-
tor-System durchgefiihrt [4], welches in Bild 7
gezeigt ist. Das Prinzip des Kryostromkompara-
tors (engl. cryogenic current comparator, abgekiirzt
CCC) ermoglicht die Darstellung von Stromstar-
keverhaltnissen mit fundamentaler Genauigkeit
und damit auch die hochgenaue Riickfithrung von
Widerstanden auf Normalwiderstinde bezie-
hungsweise auf den Quanten-Hall-Widerstand.
Der an der PTB fiir die ULCA-Kalibrierung
entwickelte und routinemaflig eingesetzte 14-bit-
Komparator besitzt insgesamt mehr als 18 000
Windungen, die in Spulenpakete mit binérer
Windungszahl aufgeteilt sind.

Kalibrierung der ULCA-Eingangsstufe:
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Eingangs- und Ausgangsstufe eines ULCA
werden separat in zwei Schritten kalibriert, so wie
in Bild 8 schematisch gezeigt. Bei der Kalibrierung
der stromverstirkenden Eingangsstufe wird der
Verstarkungsfaktor G; mit dem Nominalwert 1000
mit einem Windungszahlverhiltnis des Strom-
komparators von N;:N, = 16 000:16 bei entspre-
chenden Stromstarken I;:I, # N,;:N, = 13 nA:13 pA
kalibriert. Die Kalibrierung der Ausgangsstufen-
Transresistanz R, mit dem Nominalwert 1 M)
erfolgt durch Vergleich mit einem Normalwider-
stand R,, der auf den Quanten-Hall-Widerstand
riickgefiihrt ist. Beide Kalibrierschritte konnen
mit dem 14-bit-CCC innerhalb eines Tages durch-
gefiihrt werden.

Digitale Doppelstromquelle
und SQUID-Elektronik
(PTB-Entwicklung)

zur Aufnahme de
Stromkomparator

Kryogener Stromkomparator mit
bindr abgestuften Windungen
und SQUID-Nulldetektor
(PTB-Entwicklung)

Bild 7:

Elemente des CCC-Systems zur Kalibrierung des ULCA mit hochster Genauigkeit.
Die zentralen Elektronikkomponenten, also die digitale Doppelstromquelle sowie

das als Nulldetektor eingesetzte SQUID-System (SQUID = superconducting quan-
tum interference device), sind PTB-Entwicklungen, ebenso wie der Komparator mit

mehr als 18 000 binar aufgeteilten Windungen.

Kalibrierung der ULCA-Ausgangsstufe:
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Bild 8:
Verfahrensschema
zur Kalibrierung von
Eingangs- (links)
und Ausgangsstufe
(rechts) eines ULCA
mittels Kryostrom-
komparator (CCC)
in zwei separaten
Schritten.
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Bild 9:

Historie der Kalibrierergebnisse fur die totale effektive Transresistanz eines
Standard-ULCA, oben dargestellt als Abweichungen vom Nominalwert

(AAr = Ar/1 GQ — 1). Der Verlauf der Kalibrierwerte Uiber etwa zwei Jahre zeigt
das typische exponentielle Einlaufverhalten (gestrichelt eingezeichnet). Das untere
Panel zeigt den daraus abgeleiteten zeitlichen Verlauf der Driftrate fur AA.

ULCA im Elektrometerbetrieb (/< 5 nA):
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ULCA im Stromquellenbetrieb (/ £ 5 nA):
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Bild 10:

Standard-ULCA zur Strommessung (oben) und Stromerzeugung (unten) im Strom-
starkebereich bis +5 nA unter Ausnutzung der Transresistanz Az = 1 GQ (normal
mode). Die roten Beschriftungen beziehen sich auf die jeweilige Konfiguration der
Eingangs- und Ausgangsstufe, die tUber Schalter an der Batteriebox gewahlt wer-
den. Im Betrieb als Stromgenerator (unten) wird das IN-Potential (hier: Stromaus-
gang) Uber OA1 virtuell auf GND gelegt, sodass eine eventuelle Biurdenspannung
des DUT keinen Effekt auf den erzeugten Strom /5 hat. Weitere Erlauterungen
siehe Text.
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Die kombinierte Kalibrierunsicherheit fiir die
effektive Transresistanz A = G;- R;, des ULCA
betragt dabei typischerweise 0,02 pQ/Q). Weitere
Details zur Kalibrierung mit dem 14-bit-CCC sind
in der Literatur dargestellt 3, 4].

Die Historie der Kalibrierergebnisse fiir einen
Standard-ULCA {iiber einen Zeitraum von etwa
zwei Jahren ist in Bild 9 dargestellt.

Das erkennbare exponentielle Einlaufverhalten
der Transresistanz Ay kann auf der Grundlage
von Langzeituntersuchungen an bislang insge-
samt 6 ULCA-Kanalen als typisch angesehen
werden. Dieses Verhalten spiegelt moglicherweise
»Erholungsprozesse“ in den Widerstdnden der
Eingangs- und Ausgangsstufe nach thermischen
Belastungen in deren Herstellungsprozesses und der
Platinenassemblierung wider. Wie das untere Panel
in Bild 9 zeigt, betrug der Wert der zeitlich abklin-
genden Driftrate von Ay etwa ein Jahr nach der
Assemblierung des ULCA weniger als 2 uQ/Q pro
Jahr und war nach 18 Monaten auf etwa 1 p)/Q pro
Jahr abgefallen. Gestiitzt auf die Beobachtungen an
dem gesamten bislang verfiigbaren Geriteensemble
kann generalisierend und sehr konservativ davon
ausgegangen werden, dass die Langzeitstabilitét der
Transresistanz Ay eines Standard-ULCA ein Jahr
nach Assemblierung betragsmaflig einer Driftrate
von weniger als 5 u2/Q pro Jahr entspricht und
nach zwei Jahren auf weniger als 2 uQ)/Q pro Jahr
abfillt. Diesbeziiglich ist der ULCA den besten
bislang kommerziell verfiigbaren Pikoamperemetern
um rund eine Groflenordnung tiberlegen [11].

Das typischerweise sehr kleine und zudem
monoton abfallende Driftverhalten von Ay zeich-
net den ULCA in besonderer Weise aus, da es die
Anforderungen an notwendige Nachkalibrierun-
gen im praktischen Einsatz wesentlich entspannt.
Die Lange von Kalibrierintervallen wird durch
die Genauigkeit bestimmt, die durch die jeweilige
Anwendung gefordert ist. Die hohe Stabilitét der
Transresistanz Ay beziiglich Temperaturzyklen
und mechanische Erschiitterungen zeigte sich
bereits im Einsatz des ULCA als Transfernormal,
worauf in [15] und in Abschnitt 6.3 dieses Artikels
noch ndher eingegangen wird.

5. Finsatz- und Betriebsmodi des ULCA

Das ULCA-Konzept zeichnet sich in der Praxis
besonders durch erhebliche Flexibilitit beziiglich
moglicher Einsatzzwecke und -bereiche aus. Wie
bereits erwahnt, kann der Standard-ULCA sowohl
als Kleinstrommeter als auch als Kleinstromquelle
eingesetzt werden, und dies jeweils in zwei Strom-
starkebereichen. Diese insgesamt vier unterschied-
lichen Modi erfordern jeweils unterschiedliche
Konfigurationen und Beschaltungen des ULCA,
die in diesem Abschnitt erldutert werden. Weitere
Details sind nachlesbar in [3], [16] und [17].
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5.1. ULCA im normal mode fiir
Stromstirken im Bereich + 5 nA

Im Stromstarkebereich bis 5 nA wird der Standard-
ULCA unter Ausnutzung seiner vollen Transresistanz
Arg =1 GQ betrieben, bezeichnet als normal mode.
Der Betrieb im Elektrometermodus mit Strom-
Spannungswandlung (origindrer Einsatzzweck des
ULCA, erfolgt in der in Bild 10 (oben) gezeigten
Konfiguration. Der ULCA wandelt den aus einer
Stromquelle (DUT = device under test) gespeisten
Eingangsstrom I in die ULCA- Ausgangsspannung
Output Signal = I;- Ay Die Ausgangsspannung wird
mit einem hochauflésenden Voltmeter riickgefiihrt
gemessen.

Der Betrieb des ULCA als Kleinstromquelle (in
Bild 10 unten gezeigt) erfordert zusétzlich eine Span-
nungsquelle ,, Voltage Source, die tiber einen Tiefpass
und gegebenenfalls zustzlich tiber einen Span-
nungsteiler an den ,TEST“-Anschluss des ULCA
angeschlossen wird. Die effektiv tiber der Trans-
resistanz Ay, abfallende Spannung Output Signal
wird mit einem Voltmeter differentiell zwischen
den Anschlissen VOUT und GND abgegriffen. Der
ULCA generiert am Stromausgang (Anschluss IN)
einen Strom der Stérke I = Output Signal | Ay, der
mit einem Elektrometer (DUT) gemessen werden
kann.

5.2. ULCA im extended mode fiir
Stromstérken zwischen 5 nA und 5 pA

Im Stromstarkebereich zwischen +5 nA und +5 pA
wird nur die Transresistanz der Ausgangsstufe

(Ryy =1 MQ beim Standard-ULCA) genutzt. Dieser
Betriebsmodus wird als extended mode bezeichnet.

Der Betrieb im Elektrometermodus ohne Verwen-
dung der stromverstirkenden Eingangsstufe ist in
Bild 11 (oben) gezeigt. Der ULCA wandelt den aus
einer Stromquelle (DUT) gespeisten Eingangsstrom
I in die ULCA-Ausgangsspannung -Is- Ry, die
mit einem hochauflésenden Voltmeter riickgefiihrt
gemessen wird.

Der Betrieb des ULCA als Kleinstromquelle im
extended mode erfolgt gemaf3 dem in Bild 11 (unten)
gezeigten Schema. Der ULCA generiert einen Strom
der Stérke I entsprechend der effektiv tiber R,
abfallenden Spannung, welche mit dem Voltmeter
differentiell zwischen den Anschliissen VOUT und
GND abgegriften wird.

6. Anwendungen des ULCA:
erste Beispiele aus der Praxis

Die zahlreichen Einsatzméglichkeiten und Vorziige
des ULCA werden exemplarisch anhand einiger
Anwendungsbeispiele aus der Praxis vorgestellt. Auf
entsprechende Originalpublikationen wird im Text
verwiesen.

6.1. Messung von
Einzelelektronen-Stromen

Jiingste Fortschritte auf dem Gebiet der Einzelelek-
tronen-Schaltungen (Single Electron Transport =
SET) erlauben die Erzeugung von Stromstérken in
der Grofienordnung von 100 pA mit Unsicherhei-
ten entsprechend 1 pA/A und besser [5, 6]. Damit
sind sogenannte SET-Pumpen Kandidaten fiir die
Realisierung eines zukiinftigen Quanten-Strom-
normals [1, 5, 8].

In der PTB ist mittels Einsatz des ULCA als
Pikoamperemeter kiirzlich ein messtechnischer
Durchbruch in der SET-Forschung gelungen —
die Quantisierung des von einer SET-Pumpe
gelieferten Stromes wurde mit bislang unerreichter
Exaktheit nachgewiesen: Innerhalb der relativen
Messunsicherheit von nur 0,2 pA/A stimmte die
Stromstirke von etwa 87 pA mit dem erwarteten
quantisierten Wert e - f iiberein [18]. Dies bedeutet
eine Verbesserung der Unsicherheit um etwa einen
Faktor fiinf gegeniiber zuvor erzielten Ergebnissen
weltweit. AufSerdem tibertraf die erreichte Genau-
igkeit des erzeugten ,,Quanten-Stromes® erstmals
nachweislich die der ,,klassischen Ampere-Reali-
sierung im SI-Einheitensystem [1].

ULCA im Elektrometerbetrieb (5 nA < /< 1 pA):

TEST| A
FGND| Input = SRC +44V Output = VOUT
{ Range
a1 15V
‘_ : _*@ﬂa
22 i
IN '
e 0 Ce=---- ST
_JGND s - 4RET |VOUT “iout
DUT ) Sutput
‘|sR|v
ULCA im Stromquellenbetrieb (SnA < /< 1 pA):
TEST
FGND| Input = SRC 44V Output = IOUT
I Range
it it ] 5V
B ) | g o e
IN | i e B3
1=0 Lemeeee T
4 s
GND rL IRET VOUT |IouT
IsY lg "
Input
puT 2 Vs ©iR,
i Lowpass Filter
' =1
4 10k
Voltage 0.6p 1.8p
Source 1 l

Bild 11:

Standard-ULCA zur Strommessung (oben) und Stromerzeugung (unten) im
Stromstarkebereich +5 nA bis +5 pA unter Ausnutzung der Transresistanz der
Ausgangsstufe R, = 1 MQ (extended mode), also ohne Verwendung der strom-
verstarkenden Eingangsstufe. Die roten Beschriftungen beziehen sich auf die
jeweilige Konfiguration der Eingangs- und Ausgangsstufe, die Uber Schalter an der
Batteriebox gewahlt werden. Weitere Erlauterungen siehe Text.
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6.2. Kalibrator fiir Kleinstrom-
messgerite und —-quellen

Wie bereits in der Einleitung erwéhnt, sind Kali-
brierungen von Kleinstrominstrumenten neben
dem forschungsnahen Einsatz auch von wach-
sender Bedeutung fiir zahlreiche industrie- und
anwendungsnahe Felder. Von besonderer Bedeu-
tung sind dabei stabile und praktikable riickfiihr-
bare Methoden, die insbesondere ohne den Einsatz
von Kryotechnik auskommen. Neben den einlei-
tend bereits genannten Beispielen gilt dies auch
fiir biotechnologische Anwendungen, so unter
anderem fiir Pikoampere-Messtechnik, welche in
DNA-Sequenzern oder fiir die Untersuchung von
Ionenleitungsprozessen in organischen Substanzen
verwendet wird [19]. In der Umweltmesstechnik
beruht beispielsweise die Gassensorik auf fA-
Stromstdrkemesstechnik, ebenso wie die Konzen-
trationsmessung von Aerosol-Nanopartikeln. Zur
Kalibrierung von Kondensationspartikelzahlern
haben einige fithrende Nationale Metrologieinsti-
tute (NMIs) bereits nationale Normale eingefiihrt,
die auf sogenannten Faraday-Cup-Aerosol-Elektro-
metern beruhen [20]. Schliisselkomponente hierbei
sind fA-Elektrometer, deren Kalibrierunsicherheit
bislang typischerweise auf einige Teile in 1000
begrenzt ist. Quantitative Verbesserungen der
Elektrometrie haben somit auch direkte Auswir-
kungen auf Bereiche der Umweltmesstechnik,
die zugunsten des Umweltschutzes mit stindig
steigenden Anforderungen, entsprechenden
gesetzlichen Regulierungen und internationalen
Harmonisierungen verbunden sind.

Ein Beispiel fiir einen typischen Messaufbau, bei
dem der ULCA als Stromgenerator fiir die Kali-

FETL

V: I. I
s |mULCA s o DUT | four
Modus IN/IRET i
TEST/VOUT [ ee o Sioe Pikoamperemeter
VOUT- TEMP

GHD

) s

IsRy

il

oo |

GPIB

———]

Bild 12:

Schematischer Aufbau zur Kalibrierung von Elektrometern. Der ULCA wird als
Kalibrator im Stromquellenbetrieb eingesetzt. Voltmeter #1 misst die tUber der
ULCA-Transresistanz abfallende Spannung /s - A (bzw. Is - R,y im extended
mode). Voltmeter #2 liest die Spannung am internen ULCA-Temperatursensor

aus, was die Korrektion von Temperatureffekten bei Kalibrierungen mit héchsten

Genauigkeitsanforderungen erlaubt. Die Versuchssteuerung und Datenaufnahme
erfolgt computergestltzt. Die Auswertung der Kalibrierung erfolgt durch Vergleich
der Kalibrierstomstéarke /5 mit der vom DUT angezeigten Stromstéarke Iy
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brierung eines Elektrometers (Pikoamperemeters)
eingesetzt wird, ist in Bild 12 gezeigt.

Wie in [17] gezeigt wird, ermdglicht der Einsatz
des ULCA als Kalibratorstromquelle oder -meter
eine Steigerung der Kalibriergenauigkeiten im
Bereich von Kleinstrominstrumenten, welche
bislang verwendete Verfahren um bis zu etwa
zwei Groflenordnungen tbertrifft [12]. Gepaart
mit seiner hohen Flexibilitét, Praktikabilitdt und
Stabilitat macht dies den ULCA besonders inter-
essant fur Kalibrierdienstleister und industrielle
Kalibrierlaboratorien.

Neben der riickfithrbaren Messung und Erzeu-
gung kleiner Strome erlaubt der ULCA auch
die Kalibrierung hochohmiger Widerstinde im
MQ- und GQ-Bereich auf hochstem Genauigkeits-
niveau, so wie im folgenden Abschnitt 6.3 kurz
diskutiert. Ndhere Details sind in [3] und [15]
beschrieben.

6.3. Transfernormal fiir kleine Strom-
stirken und hohe Widerstinde

Im Rahmen des kiirzlich abgeschlossenen europé-
ischen Metrologieforschungsprojektes ,,Quantum
Ampere“ [2] wurde der Prototyp eines zweika-
naligen Standard-ULCA fiir unterschiedliche
Vergleichsmessungen an zwei Instituten auflerhalb
der PTB erfolgreich als Transfernormal fiir kleine
Stromstérken eingesetzt, wobei beide Kanile
jeweils vorher und nachher in der PTB mittels
14-bit-CCC kalibriert wurden. Die Ergebnisse
dieser Vergleiche sind hier kurz zusammengefasst
und im Detail veroffentlicht in [15].

Nach vorbereitenden Kalibrierungen an
der PTB wurde der ULCA per Luftfracht zum
National Physical Laboratory (NPL, das NMI des
Vereinigten Konigreichs) gesandt. Dort wurde
er zur Messung unterschiedlicher Hochohm-
Widerstidnde eingesetzt, welche zuvor mit
dem CCC-System des NPL kalibriert worden
waren. Die Ergebnisse dieses Vergleichs sind
in Bild 13 (links) dargestellt, wobei die roten
und blauen Symbole mit kleinen Unsicherheits-
balken die ULCA-Kalibrierungen in der PTB
darstellen. Man erkennt eine gute Ubereinstim-
mung im Rahmen der durch die Hochohm-
Kalibiereinrichtung des NPL bedingten Stan-
dardunsicherheiten (braune Symbole). Einige
Wochen spiter wurde derselbe ULCA auf dem
Landweg zum franzdsischen Metrologieinsti-
tut Laboratoire national de métrologie et d'essais
(LNE) gesandt. Hier wurde er zur Erzeugung von
Referenzstromen eingesetzt, die mit dem CCC-
basierten Stromverstarker des LNE gemessen
wurden. Auch die Ergebnisse dieses Vergleichs, in
Bild 13 (rechts) dargestellt, stimmten im Rahmen
der Messunsicherheit des CCC-Stromverstarkers
(graue Symbole) sehr gut iiberein.



PTB-Mitteilungen 126 (2016), Heft 3

Quantenbasierte Messung und Erzeugung kleiner Stromstérken

Die erzielten Ergebnisse, beruhend auf Strom-
starkemessungen im Bereich zwischen 0,16 nA
und 13 nA [15], waren beziiglich der Messun-
sicherheiten von etwa 1 pA/A rund eine Grof3en-
ordnung besser als alle jemals zuvor durchgefiihr-
ten internationalen Vergleiche im Bereich kleiner
Stromstérken [11]. Dies ist eine Folge der iiberle-
genen Stabilitdtseigenschaften des ULCA, die ihn
insbesondere als Transfernormal ausgezeichnet
geeignet machen. In diesem Zusammenhang sei
darauf hingewiesen, dass der ULCA wihrend des
Lufttransports zwischen PTB und NPL deutlichen
Temperaturdnderungen zwischen 23 °C und 8 °C
ausgesetzt war, welche jedoch nur kleine Ande-
rungen der totalen Transresistanzen beider Kanile
von jeweils weniger als £0,5 uQ/Q bewirkten
(vergleiche in Bild 13 die PTB-Kalibrierungen
in den Wochen 1 und 3 vor und nach den NPL-
Messungen). Wie Bild 13 ebenfalls zeigt, war unter
schonenderen Transportbedingungen wie im Falle
des Transports zwischen PTB und LNE (bei Nor-
maltemperatur zwischen den Wochen 8 und 12)
keinerlei Beeintrachtigung der zeitlichen Stabilitat
auflerhalb der in Abschnitt 3 genannten Spezifika-
tionen erkennbar.

Die ausgezeichnete Stabilitdt des ULCA als
Transfernormal wurde zwischenzeitlich in weite-
ren Luftfrachttransporten zwischen der PTB und
dem finnischen Metrologieinstitut VITT/MIKES
bestitigt — die beobachteten Anderungen der
Transresistanz betrugen hier weniger als 0,1 uQ/Q.

7. Zusammenfassung und Ausblick

Der in diesem Artikel vorgestellte Ultrastable Low-
noise Current Amplifier (ULCA) ist ein extrem
leistungsfahiges Instrument fiir die hochgenaue
riickgefithrte Messung und Erzeugung von kleinen
elektrischen Stromstérken. Seine herausragenden
Eigenschaften machen ihn {iberlegen gegeniiber
bisher in der Kleinstrommetrologie verwendeten
Referenzmethoden und -instrumenten [9, 11].
Der ULCA als Transresistanzverstarker (Strom-
Spannungswandler) zeichnet sich besonders durch
hochste Konstanz und Stabilitdt des Transfer-
koeffizienten aus, der zudem mittels eines Kryo-
stromkomparators extrem genau auf das Quanten-
Widerstandsnormal zuriickfithrt werden kann

[3, 4]. In Verbindung mit einem auf das Quanten-
Spannungsnormal riickgefithrten Voltmeter
ermoglicht er daher ,,quantengenaue® Metrologie
im Bereich kleiner Strome. In zahlreichen Anwen-
dungsfeldern, besonders im Bereich der Kalib-
rierung von Elektrometern, Pikoamperemetern
und Kleinstromquellen, werden durch den ULCA
signifikante und substanzielle Verbesserungen
moglich, die sich in einer Genauigkeitssteigerung
von bis zu etwa zwei Gréfienordnungen auswirken
[11, 12]. Beispielsweise ermoglicht der ULCA im

Elektrometerbetrieb die Messung einer Strom-
stiarke von 100 pA mit einer relativen Gesamtunsi-
cherheit von 0,1 pA/A innerhalb akzeptabler Mit-
telungszeiten von weniger als einem Tag. Neben
seiner herausragenden Prizision und Genauigkeit
bietet der ULCA zudem die Vorteile hoher Fle-
xibilitét, leichter Bedienbarkeit und Stabilitat im
praktischen Einsatz.

Auch fiir zahlreiche neue und zukiinftige
Anwendungen bietet der ULCA grofSes Potenzial,
so zum Beispiel durch die Moglichkeit der Erzeu-
gung zeitlich modulierter Stromstarken. Auf dem
hochaktuellen Feld der Einzelelektronenphysik
beziehungsweise der Entwicklung von Einzelelek-
tronenpumpen stellt der ULCA bereits jetzt das
herausragende state-of-the-art-Messinstrument dar
[18]. In Kombination mit einer selbstreferenzier-
ten Einzelelektronenpumpe [7, 8] bietet der ULCA
die vielversprechende Moglichkeit zur Realisie-
rung des ,Quantenmetrologischen Dreiecks® [21]
mit verbesserter Genauigkeit [4]. Dieses Experi-
ment stellt einen fundamentalen Universalitats-
test der elektrischen Quantennormale dar — eine
Verringerung der experimentellen Unsicherheit
auf einen Teil in zehn Millionen oder besser wiirde
einen wertvollen Beitrag zur Absicherung der
Grundlagen der elektrischen Quantenmetrologie
liefern.

Im Sinne der Wirtschaftsforderung durch die
PTB wurde die Kommerzialisierung des ULCA
bereits im Jahr 2015 eingeleitet. Nach erfolgrei-
chem Technologietransfer wird das Instrument
mittlerweile durch ein deutsches mittelstandisches
Unternehmen unter PTB-Lizenz hergestellt und
vertrieben [14]. Neben der in diesem Beitrag
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Bild 13:

Ergebnisse von Kalibrierungen der totalen Transresistanz Az zweier Kanale
(A'und B) eines ULCA, durchgeflhrt an drei verschiedenen Standorten (PTB, NPL
und LNE). Dargestellt ist die relative Abweichung vom Nennwert 1 GQ Uber der
Zeit. Die Fehlerbalken zeigen Gesamtstandardunsicherheiten. Unmittelbar vor und
nach jedem Transport wurde der ULCA mit dem 14-bit-CCC in der PTB kalibriert
(rote und blaue Symbole mit kleinen Unsicherheiten). Messungen von 100-MQ-
und 1-GQ-Normalwiderstanden des/am NPL wurden zwischen den Wochen 2 und
3 durchgefiihrt. Messungen mit dem CCC-basierten Stromverstarker des/am LNE
erfolgten zwischen den Wochen 11 und 12. Durchgezogene Linien entsprechen
linearen Anpassungen an die PTB-Kalibrierungen.
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vorgestellten Standardversion des ULCA mit 1 GQ
Transresistanz und 2,4 fA/\Hz Eingangsstrom-
rauschen werden fiir zukiinftige spezielle Einsatz-
zwecke weitere ULCA-Varianten entwickelt [16,
22], so zum Beispiel ein Instrument mit einem
weiter reduzierten Eingangsstromrauschen von
nur 1,2 fA/NHz.

Zusammenfassend kann festgestellt werden, dass
der ULCA ein Meilenstein im Bereich der Klein-
strommetrologie ist, der neue Maf3stabe in zahl-
reichen Mess- und Kalibrieranwendungen setzt.
Als extrem stabiles Transfernormal eingesetzt,
ermoglicht er zudem Vergleiche der Kalibrier- und
Messmoglichkeiten zwischen Laboratorien mit
hochster Genauigkeit.
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PTB-INNOVATIONEN

Methode zur Kalibrierung
vektorieller Netzwerkanalysatoren
mit konnektorfremden Kalibrier-
standards

Vektorielle Netzwerkanalysatoren (VNA) werden in der Hoch-
frequenztechnik zur breitbandigen Vermessung der Ubertragungs-
charakteristik von passiven und aktiven Bauelementen im Frequenz-
bereich der Mikrowellen und Millimeterwellen eingesetzt. Durch die
neue PTB-Methode wird die Kompatibilitit verschiedener Konnek-
torsysteme geschickt ausgenutzt, auftretende Diskontinuitétseffekte

werden kompensiert. Koaxiale Kalibrierstandards zur Kalibrierung
vektorieller Netzwerkanalsysatoren

Technische Beschreibung

Dabei erfolgt die Verbindung zwischen VNA und Messobjekt in der
Regel iiber koaxiale Messkabel, an deren Enden sich zum Messobjekt
passende, koaxiale Konnektoren befinden. Hierfiir gibt es fiir verschie-
dene Frequenzbereiche unterschiedliche Bauformen, von denen jeweils
zwei Systeme mechanisch miteinander kompatibel sind (PC 3,5 mm und
PC 2,92 mm sowie PC 2,4 mm und PC 1,85 mm).

Vorteile:

= nur jeweils ein Kalibrierkit fur
mechanisch kompatible
Konnektorsysteme

Bei der vor jeder Messung durchzufithrenden Kalibrierung eines s

Netzwerkanalysators werden mehrere Kalibrierstandards angeschlossen

(z.B. OPEN, SHORT, MATCH) und vom VNA vermessen. " aUﬂre_tende_ L
Felddiskontinuitatseffekte

Wihrend bisher die Kalibrierung grundsatzlich mit Kalibrierstan- werden kompensiert

dards des im Vergleich zum Kabelende identischen Konnektorsystems
durchgefithrt wurde, nutzt die vorliegende Methode die mechanische
Kompatibilitat der o.g. Systeme aus und kompensiert die dabei auftre-
tenden Felddiskontinuitatseffekte, indem diese bei der Modellierung der
Kalibrierstandards berticksichtigt werden.

Wirtschaftliche Bedeutung

Durch die Anwendung der Kalibriermethode halbiert sich die Anzahl Ansprechpartner:

der notwendigen Kalibrierkits, um Messungen in den mechanisch

zueinander kompatiblen Konnektorsystemen durchzufiihren. Dr. Bernhard Smandek
Technologietransfer

Die Kalibriermethode ist tiberall dort anwendbar, wo die Kalibrierung Telefon: +49 531 592-8303

von Messtoren mit unterschiedlichen, mechanisch kompatiblen, koaxi- Telefax: +49 531 592-69-8303

alen Wellenleitersystemen durchgefiithrt wird. E-Mail: technologietransfer@ptb.de

Dr.-Ing. Rolf Judaschke
Arbeitsgruppe

Die Kalibriermethode wurde ausfiihrlich auf Laborebene getestet und Hochfrequenzmesstechnik
ergab im Vergleich zur Kalibrierung mit Kalibrierkits des jeweiligen

koaxialen Wellenleitersystems vergleichbare Messergebnisse.

Lizenzen fiir die Nutzung dieser neuen Methode sind verfiigbar.

Entwicklungsstand

www.technologietransfer.ptb.de

PTB-Nummer 0335
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Elektronenmikroskopische Aufnahme des
gebogenen Nanodrahtes (Breite 235 nm) mit
Kerbe als kinstlicher Fehlstelle

Vorteile:

= Temperaturmessung an
beliebigem Ort

= Test kritischer Parameter

= Reduzierung des
Ausfallrisikos

Ansprechpartner:

Dr. Bernhard Smandek
Technologietransfer

Telefon: +49 531 592-8303

Telefax: +49 531 592-69-8303
E-Mail: technologietransfer@ptb.de

Dr. Hans Werner Schumacher
Arbeitsgruppe Nanomagnetismus

www.technologietransfer.ptb.de

PTB-Nummer 0370

Thermosensor mit
Nanotechnologie

Die thermische Belastung ist eine kritische Grofe fiir kompakte
elektronische Schaltkreise. Jetzt kann in einem Nanodraht an einem
beliebigen und variablen Ort eine Temperaturmessung erfolgen. Bei
der Entwicklung von Schaltkreisen kann so die Temperatur in situ
vermessen werden.

Technische Beschreibung

Die Temperatur an einem bestimmten Punkt ldsst sich bequem mit
einem Thermoelement messen. Dazu bringt man zwei Metalle an
diesem Punkt in Kontakt und misst die durch den Seebeck-Effekt her-
vorgerufene Thermospannung.

Dieses Prinzip lasst sich erweitern, indem ein Thermoelement auf eine
feine Spitze montiert wird und diese iiber die Oberflache einer Probe
gefiihrt wird. Eine solche Rastersonden-Methode erfordert allerdings
eine vollig frei zugangliche Oberfliche.

Der hier vorgestellte Ansatz basiert auf einem einzigen ferromagne-
tischen Nanodraht, der jedoch zwei unterschiedlich magnetisierte
Bereiche aufweist. Die Grenze zwischen diesen Bereichen, genannt
Dominenwand, iibernimmt nun die Rolle der Kontaktflache zweier
Metalle im klassischen Thermoelement. Der Vorteil: Eine Doméanen-
wand ist frei beweglich. Ein Strompuls geniigt, um die Domanenwand
ein Stiickchen zu verschieben. So kann die Temperatur an jedem Ort
entlang des Nanodrahtes vermessen werden, ohne dass mechanisch
bewegte Teile notwendig sind. Mehr noch, der Thermosensor lasst sich
vollstandig in einen mikroelektronischen Schaltkreis integrieren und
der Betrieb ,,on the fly” tiberwachen

Wirtschaftliche Bedeutung

Das System ist zum Test kritischer Parameter bei der Schaltkreis-
und Platinenentwicklung mit hoher Packungsdichte interessant.

Durch die Ortsauflosung ermoglicht die PTB-Erfindung einen in-situ-
Zugrift auf das Bauelement. Kritische Betriebssituationen konnen so
identifiziert und Ausfélle vermieden werden.

Entwicklungsstand

Das System wird gegenwirtig entwickelt. Ein deutsches Patent wurde
unter DE 10 2014 201 415 B3 erteilt. Fiir eine praktische Umset-
zung wird ein Industriepartner gesucht. Lizenzen fiir das Patent sind
verfligbar.



PTB-Mitteilungen 126 (2016), Heft 3 Technologieangebot

Integritat elektronischer
Messwerte fur die Industrie 4.0

Communication Supervisor
Zusitzlich zur Darstellung eines Messwertes mit geringer Messunsi- (P St ) Gomrioss™ s worser
. . 3 . . . Manager Manager
cherheit wird dessen unverfilschte Weiterleitung unter hohen Sicher-
heitsstandards immer bedeutender. Im Rahmen des gesetzlichen e

Messwesens ist dies zwingend vorgeschrieben, bei industriellen Cloud-
Anwendungen stellt es eine naheliegende Mafinahme zur betrieblichen (
Sicherheit dar. Die von der PTB entwickelte Systemarchitektur gewéhr-

leistet die Kapselung der Kontrollmodule in einem dem elektronischen |
Sensor zugeordneten Mikrokernel. Gleichzeitig kann die Vielseitigkeit
und Benutzerfreundlichkeit von Standard-Betriebssystemen fiir die
reine Darstellung der Messwerte weiterhin genutzt werden.

Microkernel (u-Kernel] ]

Hardware |

Systemkonzept — die Datenverifikation erfolgt
Uber den Mikrokernel

Technische Beschreibung

Das Software-Herzstiick eines Betriebssystems ist der Kern (engl. Kernel).
Er besitzt die meisten Privilegien im System und stellt den Applikati-
onen die notigen Mechanismen zum korrekten Ablauf bereit. Ein Kernel,
der nur die nétigsten Mechanismen anbietet, um die Kapselungen der Vorteile:

einzelnen Applikationen und deren abgesicherte Kommunikation unter-

einander zu gewiéhrleisten, nennt sich Mikrokernel. Er ist um mehrere

Gréﬁenordnﬁngen kleiner als die Kerne bekannter Betriebssysteme und ] ;?ErZinigiStru ktur
deshalb fehlerresistenter. Mit diesen Mikrokernels kann Softwaresicher-
heit im Sinne von Manipulationserkennung und Systemstabilitét erreicht
werden. Die ndtigen Algorithmen, um richtiges Messen bzw. Rechnen

= Zertifizierbare Software
mittels Mikrokernel

zu gewihrleisten, laufen somit in einer sicheren Umgebung, miissen aber = Integritatsiberwachung der
immer noch auf Korrektheit gepriift werden. Messdaten bei
Die neue, konfigurierbare Software-Systemarchitektur kapselt die eigent- Cloud-Diensten

lichen Betriebssysteme in Module, virtuelle Maschinen (VM) genannt.
Der Clou: Die Betriebssysteme konnen weiterhin ihre tiblichen Pro-
gramme und Treiber laden, jedoch nur tiber den Mikrokernel miteinan-
der kommunizieren und auf Hardware zugreifen. Auf diese Weise kann
die gut verifizierbare, weil relativ kleine Software des Mikrokernels eine
Manipulation der Daten, die urspriinglich aus dem dem Mikrokernel
zugeordneten Sensor stammen, in der Cloud erkennen.

Wirtschaftliche Bedeutung Ansprechpartner:

Die Systemarchitektur basiert auf einem modularen Design, bei dem die Dr. Bernhard Smandek
einzelnen virtuellen Maschinen Forderungen der Messgerite-Richtlinie Technologietransfer

der Europiischen Union (MID) und des WELMEC 7.2 Software Guides Telefon: +49 531 592-8303
beriicksichtigen. Sie ist fiir alle verteilten Sensoren mit Mikrokernel von Telefax: +49 531 592-69-8303
Interesse, deren Daten iiber das Internet weitergeleitet werden miissen E-Mail: technologietransfer@ptb.de
und auf Servern vorgehalten oder weiterverarbeitet werden miissen.

Unterliegen die Messgerite dem gesetzlichen Messwesen, so kdnnen Daniel Peters

mittels des Konzeptes rechtlich relevante von rechtlich nicht-relevanten Arbeitsgruppe
Software-Bereichen getrennt werden. Metrologische IKT-Systeme
Entwicklungsstand

Das Konzept ist in der PTB im stetigen Test und wird in Kollaboration www.technologietransfer.ptb.de
mit der TU Berlin weiterentwickelt. Eine deutsche Patentanmeldung ist

anhéingig. Industrielle Kooperationspartner oder Lizenznehmer werden

gesucht. PTB-Nummer 0424
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