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Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein aus vier magnetischen Kalorimetern bestehen-
der Detektor fiir den energiedispersive Nachweis einzelner Rontgenphotonen ent-
wickelt. Der hier vorgestellte Detektor stellt den Prototyp einer Komponente des
Rontgendetektors maXs dar, welcher zur hochaufgelosten Rontgenspektroskopie an
hochgeladenen lonen im Energiebereich bis 200 keV eingesetzt werden soll. Die ma-
gnetischen Kalorimeter besitzen einen 140 pm dicken Rontgenabsorber aus Gold
mit einer aktiven Fliche von 1mm?, der in gutem thermischen Kontakt zu einem
paramagnetischen Temperatursensor steht. Dieser besteht aus einer Gold-Erbium-
Legierung und befindet sich in einem schwachen Magnetfeld. Infolge der Absorpti-
on eines Rontgenphotons dndert sich die Temperatur des Kalorimeters und damit
die Magnetisierung des Paramagneten proportional zur deponierten Energie. Diese
Anderung wird mit einer maanderformigen Aufnahmespule detektiert und mithil-
fe eines SQUID-Magnetometers verstiarkt. Basierend auf numerischen Simulationen
wurde die Geometrie des vorgestellten magnetischen Kalorimeters optimiert, um ei-
ne moglichst hohe Energieauflosung zu gewéahrleisten. Die Herstellung des Detektors
erfolgte als achtlagige Schichtstruktur mithilfe von Mikrostrukturierungsprozessen.
Der Detektor wurde hinsichtlich seiner thermodynamischen Eigenschaften unter-
sucht und zeigt eine gute Ubereinstimmung mit den theoretisch zu erwartenden
Werten. Die Energieauflosung des Detektors wurde zu A Fpwav = 41 eV bei einer
Photonenergie von 5,9keV und zu AEpway = 62eV bei 59,5keV bestimmt.

maXs-200: Development and characterization of an x-ray
detector based on magnetic calorimeters for high-resolution
spectroscopy of highly charged ions

This thesis describes the development of an energy dispersive detector for single
X-ray photons based on four magnetic calorimeters. The presented detector repres-
ents a prototype component of the X-ray detector maXs which will be utilized for
high-resolution X-ray spectroscopy of highly charged ions in the energy range up to
200 keV. The magnetic calorimeters consist of a 140 pm thick X-ray absorber made
of gold with an active area of 1 mm?. It is in good thermal contact to a paramagne-
tic temperature sensor composed of a gold erbium alloy located in a weak magnetic
field. Upon the absorption of an X-ray photon the temperature of the detector and
thus the magnetization of the paramagnet changes proportional to the deposited
energy. This change is detected with a meander-shaped pickup coil and amplified
with a SQUID magnetometer. Based on numerical simulations, the geometry of the
presented magnetic calorimeter was optimized in terms of energy resolution. The
device was produced in an eight-layer structure using microfabrication techniques.
The thermodynamical properties of the detector were analyzed and showed good
agreement with the expected theoretical values. The energy resolution was determi-
ned to AEpwuym = 41eV at an X-ray energy of 5.9keV and AFErwyy = 62eV at
59.5keV.
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1. Einleitung

Bereits in der Mitte des neunzehnten Jahrhunderts erkannten Kirchhoff und Bunsen,
dass die Emissionsspektren der Elemente jeweils nur aus diskreten Linien bestehen.
Es gelang ihnen sogar, neu entdeckte Spektrallinien bisher unbekannten Elemen-
ten zuzuordnen. Die vor iiber hundert Jahren erstmals beobachteten Linien des
Wasserstoff-Atoms lieften sich zunéchst durch das Bohrsche Atommodell und spéter
durch eine quantenmechanische Herleitung zufriedenstellend beschreiben. Demnach
entsprechen die Spektrallinien Ubergéingen des Elektrons zwischen verschiedenen
diskreten Zustdnden, deren Bindungsenergien invers proportional zum Quadrat ei-
ner natiirlichen Zahl n, der sogenannten Hauptquantenzahl, skalieren.

Eine genauere Betrachtung der Spektren zeigte jedoch, dass einige der Linien
eine Substruktur besitzen. Die Dirac-Theorie konnte dies durch Einfithrung eines
quantisierten Eigendrehimpulses des Elektrons oder Spins S = 4/s(s+ 1) h mit
s = 1/2 und dem Planckschen Wirkungsquant i = h/(27) = 1,054 - 1073 Js er-
klaren. Demnach fithrt die Kopplung dieses Spins mit dem ebenfalls quantisierten
Bahndrehimpuls L = /I ({+ 1) (I =0,1,...,n—1) zu einem Gesamtdrehimpuls .J,
dessen Quantenzahl j die Werte |l & s| annehmen kann. Je nach Gesamtdrehimpuls
besitzt das Elektron ein anderes magnetisches Moment und damit eine andere Bin-
dungsenergie an den Atomkern.

Lamb und Retherford [Lam47] entdeckten schlieflich, dass auch die Dirac-Theorie
die Spektren der Atome nicht vollstéandig korrekt zu beschreiben vermag. Sie beob-
achteten, dass der 2s;5- und der 2p; o-Zustand in Wasserstoff eine Energiedifferenz
aufweisen, obwohl diese beiden Zustidnde die gleiche Hauptquantenzahl n = 2 und
den gleichen Gesamtdrehimpuls j = 1/2 besitzen und dementsprechend laut Dirac-
Theorie entartet sein miissten.

Diese sogenannte Lamb-Verschiebung kann zu einem gewissen Anteil dadurch
erklart werden, dass der Atomkern im Gegensatz zur Annahme der Dirac-Theorie
eine endliche Grofe besitzt. Allerdings ist die dadurch entstehende Korrektur der
Energieniveaus sehr geringfiigig. Eine vollstandige Erklarung lieferte schlieklich die
Theorie der Quantenelektrodynamik.

Heute zéhlt die Quantenelektrodynamik zu den am besten iiberpriiften Theo-
rien der gesamten Physik. Zum Beispiel ist die Energie des 1s — 2s-Ubergangs des
Wasserstoff-Atoms mittlerweile mit einer relativen Genauigkeit von 4,2 - 1071° be-
stimmt worden [Par11] und zeigt keine Abweichung zu dem vorhergesagten Wert. Es
ist jedoch denkbar, dass in Anwesenheit starker elektrischer und magnetischer Felder
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neue Effekte auftreten, die iiber die Theorie der Quantenelektrodynamik hinaus-
gehen.

Zur Untersuchung dieser Grenzregion der Quantenelektrodynamik stellen die
schwersten Elemente interessante Modellsysteme dar. Am Ort der innersten Elek-
tronen herrschen aufgrund der hohen Kernladung elektrische und magnetische Feld-
stirken von bis zu 101 V/cm beziehungsweise 10° T [Sof98, Bei00], die die in den
leichten Elementen auftretenden Felder um sechs bis sieben Grofenordnungen iiber-
steigen.

Allerdings ist in schweren Atomen aufgrund der grofen Anzahl wechselwirkender
Elektronen eine detaillierte theoretische Berechnung der Energieniveaus und damit
der direkte Vergleich mit Messungen praktisch unmoglich. Ionisiert man diese Atome
jedoch so stark, dass sie nur noch wenige Elektronen enthalten, vereinfacht sich
die theoretische Beschreibung signifikant. Von besonderem Interesse sind hierbei
schwere Ionen, die nur noch ein bis drei Elektronen besitzen. Man spricht hierbei
in Analogie zu den neutralen Atomen mit gleicher Elektronenzahl von wasserstoff-,
helium- beziehungsweise lithiumartigen Ionen.

Die Bindungsenergie der Elektronen steigt proportional zum Quadrat der Kern-
ladungszahl Z, wihrend die quantenelektrodynamischen Korrekturen eine Z4-Ab-
héngigkeit aufweisen [Joh85]. Somit besitzen aus experimenteller Sicht hochgelade-
ne lonen den Vorteil, dass die relative Verschiebung der Energieniveaus wesentlich
starker ausfillt und daher genauer beobachten werden kann als in dem jeweiligen
leichten Atom. Zum Beispiel betragt die Verschiebung des 1s-Grundzustands gegen-
iiber der Dirac-Theorie in wasserstoffihnlichem Uran, U%'" etwa 460eV und da-
mit etwa 0,35 % der Bindungsenergie von 132keV [Yer01, Yer03, Gum05|, wahrend
im Wasserstoff-Atom nur eine relative Verschiebung von 3,3 -107°eV/13,59eV =~
2,4 - 1075 auftritt [Ude97].

Im Rahmen der experimentellen Genauigkeit konnte bisher keine Abweichung
der Bindungsenergien hochgeladener Ionen zu den quantenelektrodynamischen Be-
rechnungen beobachtet werden. Jedoch ist es notig, die Prazision der Experimente
zu verbessern, um sensitiv auf quantenelektrodynamische Korrekturen zweiter und
héherer Ordnung zu werden.

Daher wurde in dieser Arbeit ein auf magnetischen Kalorimetern basierender
Rontgendetektor entwickelt, der zukiinftig zur Spektroskopie hochgeladener Tonen
an der GSI' eingesetzt werden soll. Magnetische Kalorimeter stellen ein in der
Rontgenspektroskopie vergleichsweise neues Konzept zur Energiebestimmung von
Rontgenphotonen dar. Im Vergleich zu den konventionellen Methoden in Form von
Halbleiterdetektoren und Kristallspektrometern ergibt sich der Vorteil, dass deren

LGSI Helmholtzzentrum fiir Schwerionenforschung, Planckstrake 1, 64291 Darmstadt.



jeweiligen Stérken in einem Detektor vereint werden.

In Kapitel 2 dieser Arbeit wird ein Uberblick iiber die Einrichtungen der GSI, die
zur Spektroskopie hochgeladener Tonen verwendet werden, gegeben. Um den Einsatz
neuer Detektionskonzepte weiter zu motivieren, erfolgt eine Beschreibung und der
Vergleich konventioneller Rontgendetektoren mit magnetischen Kalorimetern und
anderen Varianten sogenannter Tieftemperaturkalorimeter.

Die physikalischen Grundlagen magnetischer Kalorimeter werden in Kapitel 3
behandelt. Hierbei wird zunéchst die Signalkette dargestellt, iiber die die Energie des
detektierten Photons in eine makroskopische Antwort des Detektors iiberfiihrt wird.
Anschliefsend werden die einzelnen Komponenten des Kalorimeters nidher untersucht.
Besonderes Augenmerk liegt hierbei auf den thermodynamischen Eigenschaften des
paramagnetischen Temperatursensors.

Es folgt in Kapitel 4 eine Diskussion der dominanten Rauschquellen in einem ma-
gnetischen Kalorimeter und wie diese die Energieauflosung des Detektors limitieren.
Die unterschiedlichen Rauschbeitriage sind gut verstanden und konnen als Funktion
der Geometrie und der Betriebsparameter quantifiziert werden. Unter dieser Voraus-
setzung konnte die optimale Geometrie des im Rahmen dieser Arbeit entwickelten
magnetischen Kalorimeters bestimmt werden. Der Entwurf des darauf basierenden
Detektors sowie die zu dessen Herstellung verwendeten Mikrofabrikationsprozesse
werden im Anschluss vorgestellt.

Neben den eigentlichen magnetischen Kalorimetern bendotigt man zu deren Ausle-
sung sogenannte SQUID-Magnetometer. Deren Grundlagen sowie die Eigenschaften
der zur Charakterisierung des entwickelten Kalorimeters verwendeten SQUIDs wer-
den in Kapitel 5 behandelt.

Kapitel 6 widmet sich dem experimentellen Aufbau, mit dem der im Rahmen
dieser Arbeit entwickelte Detektorprototyp charakterisiert wurde. Zunéchst erfolgt
eine Beschreibung des verwendeten Verdiinnungskryostaten, mit dem das magne-
tische Kalorimeter auf seine Arbeitstemperatur von 15 mK bis 100 mK abgekiihlt
wurde. Zur Kalibration des Detektors dienen aus den radioaktiven Isotopen 5°Fe
und 2*'Am bestehende Rontgenquellen, deren Eigenschaften anschliefend vorgestellt
werden. Es folgt eine Erlauterung der verwendeten experimentellen Techniken, die
unter anderem die Datenaufnahme und die Datenanalyse beinhaltet.

Im Anschluss erfolgt in Kapitel 7 eine Darstellung und Diskussion der Charak-
terisierung des Kalorimeters. Dies beinhaltet sowohl die Untersuchung der Tempe-
raturabhingigkeit des paramagnetischen Sensors, des Detektorrauschens sowie der
Signalform, die nach Absorption eines Photons zu beobachten ist. Fiir die spétere
Anwendung des Kalorimeters als Rontgenspektrometer ist natiirlich die Energie-
auflosung eine der wichtigsten Kenngrofen. Diese wird ebenfalls in diesem Kapitel
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untersucht und diskutiert. Aufserdem findet eine detaillierte Analyse des aufgezeich-
neten Spektrums der 2 Am-Quelle statt.

In Kapitel 8 soll der zukiinftige Weg des entwickelten magnetischen Kalorime-
ters vom Prototyp bis zum Einsatz bei den Einrichtungen der GSI skizziert werden.
Neben Modifikationen im Detektorentwurf beinhaltet dies die Kombination mit wei-
teren magnetischen Kalorimetern, die fiir den niedrigeren Energiebereich bis 20 keV
optimiert sind.



2. Motivation

In diesem Kapitel soll ein Uberblick iiber die Spektroskopie an hochgeladenen Ionen
gegeben werden. Obwohl auch andernorts dhnliche Experimente durchgefiihrt wer-
den, beschrankt sich die Darstellung hier auf die Aktivitdten an den Beschleuniger-
anlagen der GSI, da der im Rahmen dieser Arbeit entwickelte Rontgendetektor fiir
den Einsatz bei ebendiesen Experimenten vorgesehen ist.

Aufserdem werden etablierte sowie neue Konzepte zur Energiebestimmung von
Rontgenphotonen vorgestellt und miteinander verglichen.

2.1 Spektroskopie hochgeladener Ionen

Da die Bindungsenergie der innersten Elektronen in schweren Atomen im Bereich
von 100 keV liegt, werden zur Erzeugung hochgeladener Ionen dementsprechend ho-
he Energien benotigt. An den Beschleunigeranlagen der GSI wird dies dadurch rea-
lisiert, dass schwere Ionen mit kleinem Ladungszustand in einem Beschleuniger auf
relativistische Geschwindigkeiten von bis zu 0,7 ¢ gebracht werden und anschlieftend
durch eine Folie gesandt werden, wodurch den einzelnen Ionen die meisten oder sogar
alle iibrigen Elektronen entrissen werden. Anschliefsend werden die Ionen iiber ein
Magnetfeld nach Ladungszustand separiert, als Biindel von bis zu 10® Ionen in den
Experimentierspeicherring ESR injiziert und auf etwa 0,3 ¢ abgebremst [Gum05|.
Ein in den Speicherring integrierter Elektronkiihler mit einer Elektronendichte von
etwa 10" cm ™2 dient dazu, die Impulsverteilung der Ionen zu reduzieren und damit
ein Auseinanderdriften des Ionenbiindels zu vermeiden [Ste04].

Um nun Spektroskopie an einer bestimmten Spezies von hochgeladenen Ionen
durchfiihren zu kénnen, werden zunéchst Ionen des jeweiligen Elements erzeugt, die
ein Elektron weniger besitzen als gewiinscht. Der Elektronkiihler des ESR dient nun
als Reaktionspunkt, an dem die Ionen ein freies Elektron einfangen und somit in
den gewiinschten Ladungszustand {ibergehen. Das eingefangene Elektron durchlauft
anschliefend eine Kaskade von Ubergéingen innerhalb der Elektronenschalen oder
vollfithrt direkt einen Ubergang in das niedrigste unbesetzte Niveau. Die Energie-
differenz der Niveaus wird hierbei in Form von Photonen emittiert, welche mit-
hilfe eines energie- oder wellenléngendispersiven Detektors nachgewiesen werden.
Aufgrund des verdnderten Ladungszustands verlasst das betrachtete Ion im néchs-
ten Umlenkmagneten des Speicherrings die Trajektorie des iibrigen Ionenbiindels
und trifft stattdessen auf einen Vieldraht-Proportional-Zéhler. Durch Koinzidenzen

5



6 2. Motivation

zwischen detektierten Photonen und im Proportional-Zahler nachgewiesenen umge-
ladenen Tonen kénnen nun solche als strahlende Rekombination (RR!) bezeichnete
Prozesse identifiziert werden.

Neben dem Elektronkiihler steht ein sogenanntes Gastarget, ein auf einen Durch-
messer von etwa 5mm fokussierter Gasstrahl mit einer Teilchenzahldichte im Be-
reich von 102 cm™ [Rei97], als alternativer Reaktionspunkt fiir einen dhnlichen
Umladungsprozess der hochgeladenen Ionen zur Verfiigung, wobei in diesem Falle
die eingefangenen Elektronen aus der Elektronenhiille der Gasatome stammen. In
diesem Falle bezeichnet man den Prozess als strahlender Elektroneinfang (REC?).

Die bei RR- und REC-Prozessen von den hochgeladenen Ionen emittierten Pho-
tonen besitzen typischerweise Energien von einigen bis einigen hundert Kiloelektron-
volt und liegen damit im Rontgenbereich des elektromagnetischen Spektrums. Zur
Detektion und Energiebestimmung dieser Photonen kamen in bisherigen Experimen-
ten meist Germanium-Halbleiterdetektoren [Bey95, GumO05, Spi08] zum Einsatz.

Seit einiger Zeit wird der experimentelle Aufbau bereits um das Kristallspektro-
meter FOCAL? ergiinzt [Bey04, Cha06]. Dieses besteht aus einem 1,5mm dicken
Silizium-Kristall, an dessen (220)-Gitterebenen die Réntgenphotonen gestreut wer-
den. Durch eine zylindrische Biegung des Kristalls mit einem Radius von 2 m wird die
Detektionseffizienz erhoht, allerdings auf Kosten der Energieauflosung. Zum Nach-
weis der gestreuten Photonen dienen unter anderem ortsauflésende, aus Germanium
bestehende Mikrostreifen-Halbleiterdetektoren [Pro01, Pro05.

In naher Zukunft sollen die verfiigharen Spektrometer um den auf magnetischen
Kalorimetern basierenden Rontgendetektor maXs* erweitert werden, da dieser ei-
ne wesentlich bessere Energieauflosung als typische Halbleiterdetektoren und eine
hohere Energiebandbreite als Kristallspektrometer aufweist.

Die vorliegende Arbeit widmet sich der Entwicklung und Charakterisierung eines
Prototyps der Komponente maXs-200 dieses Detektors, mit dem der Energiebereich
bis 200 keV abgedeckt werden soll.

2.2 Energieaufgeloste Detektion von Rontgenquanten

Halbleiterdetektoren und Kristallspektrometer stellen etablierte Methoden dar, um
Rontgenphotonen nachzuweisen und deren Energie zu bestimmen. Im Folgenden
wird die Funktionsweise und Eigenschaften dieser Detektoren diskutiert. Als alter-

IEnglisches Akronym fiir Radiative Recombination.

2Englisches Akronym fiir Radiative Electron Capture.

3Englisches Akronym fiir FOcussing Compensated Asymmetric Laue geometry.
4Englisches Akronym fiir microcalorimeter array for high-resolution X-ray spectroscopy.
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native Detektionskonzepte werden mehrere Varianten von Tieftemperaturkalorime-
tern vorgestellt, die im Feld der Rontgenspektroskopie immer mehr an Bedeutung
gewinnen.

2.2.1 Halbleiterdetektoren

Bei einem Halbleiterdetektor handelt es sich im Wesentlichen um eine Diode, die aus
einem n- und einem p-dotierten Halbleiter zusammengesetzt ist. Heutzutage wird
héufig hochreines Germanium (HPGe) oder lithium-gedriftetes Silizium (Si(Li)) als
Basismaterial verwendet. An der Grenzfliche der unterschiedlich dotierten Bereiche
bildet sich eine ladungstréagerfreie Zone, deren raumliche Ausdehnung durch Anle-
gen einer elektrischen Spannung in Sperrrichtung der Diode vergréfert werden kann.
Ein Rontgenphoton, das im Material der Diode absorbiert wird, gibt seine Energie
an Elektronen des Valenzbandes ab, wodurch diese in das Leitungsband angehoben
werden und positiv geladene Locher im Valenzband hinterlassen. Geschieht dieser
Prozess innerhalb des n- oder p-dotierten Bereichs, so kommt es aufgrund der hohen
Elektronen- beziehungsweise Lochdichte sehr schnell zu einer Rekombination. In der
ladungstragerfreien Zone existieren jedoch nur die soeben erzeugten Leitungselektro-
nen und die zugehorigen Locher, die aufgrund der angelegten Spannung voneinander
getrennt werden und somit nicht wieder miteinander rekombinieren kénnen. Elek-
tronen und Locher werden in die jeweilige Raumladungszone befordert und stellen
folglich einen elektrischen Strom durch die Diode dar.

Die Bandliicke Ey, zwischen Valenz- und Leitungsband betréagt typischerweise we-
nige Elektronvolt und ist somit um mehrere Gréfenordnungen kleiner als die Ener-
gie K des Rontgenquants. Die mittlere zur Erzeugung eines Elektron-Loch-Paares
benotigte Energie € liegt jedoch etwas hoher als die Bandliicke, da ein gewisser
Anteil der deponierten Energie die Erzeugung von Gitterschwingungen im Detek-
tor bewirkt. Somit schwankt die Zahl der erzeugten Elektron-Loch-Paare entspre-
chend der Poisson-Statistik von Ereignis zu Ereignis um den Mittelwert N = E/e.
Misst man nun die gesamte durch die Diode transportierte Ladung, lasst sich je-
dem Ereignis eine Energie zuordnen, die eine mittlere Abweichung proportional zu
eV/NF = v/eEF um den tatsichlichen Wert E aufweist. Diese Schwankung stellt
somit die intrinsische Energieauflosung des Detektors dar. Bei F' handelt es sich um

den sogenannten Fano-Faktor [Fan47|, in den die mittleren Anregungsenergien der
Gitterschwingungen und Elektron-Loch-Paare sowie die Bandliicke eingehen. Fiir
auf Silizium basierende Halbleiterdetektoren betragt F' ~ 0,1 [Alk67, Roo65|, so-
dass eine Energicauflosung von etwa 116 eV fiir Réntgenstrahlung mit einer Energie®

5Die Energieauflssung von Rontgendetektoren wird meist beziiglich der K,-Linie von ®°Mn
angegeben, da diese der dominanten Linie hiufig im Labor verwendeter 3°Fe-Kalibrationsquellen
entspricht (siehe Abschnitt 6.3.1).
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von 5,9 keV erreicht werden kann [Knol0].

2.2.2 Kristallspektrometer

Die Funktionsweise eines Kristallspektrometers lasst sich am besten erklaren, wenn
man die nachzuweisende Rontgenstrahlung nicht als Photon mit Energie E son-
dern als elektromagnetische Welle mit Wellenldnge A\ = fic/E betrachtet. Trifft die
Welle auf einen Einkristall, dessen Gitterebenen einen Abstand d zueinander be-
sitzen, so wird diese an den Elektronenhiillen der einzelnen Gitteratome gestreut.
Aufgrund der regelméafigen Kristallstruktur interferieren die gestreuten Anteile der
Welle meist destruktiv. Nur falls der Winkel ¥/ zwischen der Einfallsrichtung der Wel-
le und den Gitterebenen die Bragg-Bedingung nA = 2dsind (n € N) erfiillt, tritt
konstruktive Interferenz auf. Dadurch entsteht der Eindruck, dass die einfallende
Welle (beziehungsweise das Photon) von dem Kristall reflektiert wird. Mithilfe eines
positionsempfindlichen Photondetektors (PSD®), meist eine CCD-Kamera, kann die
reflektierte Strahlung nachgewiesen und aus dem Reflexionswinkel auf deren Wel-
lenldnge beziehungsweise Energie riickgeschlossen werden.

Der Energiebereich, der durch das Kristallspektrometer abgedeckt wird, ist durch
die endliche Grofe des Kristalls und des PSD typischerweise auf einige Elektronvolt
begrenzt. Durch Drehung des Kristalls relativ zur Rontgenquelle 1asst sich der sensi-
tive Bereich zwar verschieben, aber nicht vergrofsern. Die Verwendung gekriimmter
Kristalle vergrofert hingegen das Energiefenster, jedoch kommt es in diesem Falle
zu Abbildungsfehlern auf dem PSD, welche eine eindeutige Zuordnung der Energie
erschweren.

Da die Bragg-Bedingung bei festem Einfallswinkel ) nur fiir diskrete Wellenlangen
erfiillt ist, besitzen Kristallspektrometer eine sehr hohe Energieauflosung. Allerdings
handelt es sich im Vergleich zu anderen Rontgendetektoren meist um sehr grofse
Systeme, da der Abstand zwischen Rontgenquelle und Kristall zur Verbesserung
der Winkelgenauigkeit oft mehrere Meter betridgt. Dadurch werden typischerweise
Energie- beziehungsweise Wellenldngenauflosungen im Bereich AE/E = AN\ =
1073 — 1075 erzielt |Zsc07].

2.2.3 Tieftemperaturkalorimeter

Wird ein Rontgenphoton mit Energie F in einem Festkorper mit Warmekapazitéat
C absorbiert, so erhcht sich dessen Temperatur um

E
or = — . 2.1
- 1)

6Englisches Akronym fiir Position Sensitive Device.
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In Kombination mit einem empfindlichen Thermometer ldsst sich somit ein Kalori-
meter zur Energiebestimmung von Rontgenquanten konstruieren. Allerdings betragt
die Energie eines einzelnen Rontgenphotons nur 103 bis 107 eV, sodass Systeme mit
sehr geringer Warmekapazitiat benotigt werden, um einen messbaren Temperatur-
anstieg zu erzeugen. Dies ldsst sich zum einen durch moglichst kleine Geometrien,
man spricht daher hdufig von Mikrokalorimetern, und zum anderen durch Betrieb des
Kalorimeters bei tiefen Temperaturen erreichen [Sim35]. Bei Temperaturen unter-
halb von 1K skaliert der Beitrag der Leitungselektronen zur spezifischen Wérme
eines Metalls proportional zur Temperatur 7', wiahrend sich der Beitrag der Phono-
nen sogar proportional zu T verhilt. Besitzt der Detektor eine Wirmekapazitit im
Bereich 10712 J/K bis 107 J /K, so bewirkt die Absorption eines Photons mit 10 keV
eine Temperaturerhohung in der Grofenordnung von Mikrokelvin bis Millikelvin.

Die verschiedenen Typen solcher sogenannter Tieftemperaturkalorimetern be-
sitzen alle einen geeigneten Rontgenabsorber und unterscheiden sich im Wesent-
lichen durch das verwendete Thermometer, mit dem die Temperaturerhohung des
Absorbers registriert wird. Im Prinzip ldsst sich jede physikalische Grofe, die bei
der gewihlten Arbeitstemperatur eine starke Temperaturabhéngigkeit aufweist, als
Thermometer verwenden, in der Praxis beschréankt sich die Wahl aktuell jedoch auf
den elektrischen Widerstand verschiedener Materialklassen, die Magnetisierung von
Paramagneten oder die Verdrangung des magnetischen Flusses von Supraleitern.

Tieftemperaturkalorimeter besitzen gegeniiber Halbleiterdetektoren und Kristall-
spektrometern den Vorteil, dass sie deren jeweilige Stéarken in einem Detektor verei-
nen. Die erreichbaren Energieauflosungen sind vergleichbar mit denen von Kristall-
spektrometern, gleichzeitig sind Tieftemperaturkalorimeter auf einen grofsen Ener-
giebereich des Rontgenspektrums empfindlich, welcher nur durch die Gréfe und
Absorptionsliange des verwendeten Absorbers limitiert ist.

Im Folgenden sollen einige Varianten von Tieftemperaturkalorimetern vorgestellt
werden, die aktuell entwickelt und eingesetzt werden.

Halbleiterthermistoren

In sogenannten Thermistoren, die urspriinglich als Bolometer, also zur Bestim-
mung der mittleren Leistung eines konstanten Stroms von nicht einzeln aufgelos-
ten niederenergetischen Photonen, entwickelt wurden [Low61|, dient der elektrische
Widerstand eines Halbleiters zur Bestimmung der Temperaturerh6hung nach einem
Energieeintrag.

Ein reiner Halbleiter wie Silizium oder Germanium wird bereits bei vergleichs-
weise hohen Temperaturen zu einem Isolator, da die thermische Energie nicht mehr
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ausreicht, um Elektron-Loch-Paare zu erzeugen. Dotiert man das Material jedoch
mit Fremdatomen wie Gallium, so kann der Temperaturbereich, in dem die elektri-
sche Leitfahigkeit von Null verschieden ist, bis zu Temperaturen unterhalb von 1 K
vergrofert werden. In diesem Regime lasst sich die Temperaturabhéangigkeit der elek-
trischen Leitfahigkeit durch den folgenden, als Variable Range Hopping bezeichneten
Effekt erkldren. Die Fremdatome stellen fiir die Elektronen im Material Potential-
mulden unterschiedlicher Energie dar, von denen nur wenige besetzt sind. Ein Strom-
fluss findet nun statt, indem ein Phonon seine Energie an ein Elektron iibertragt und
dies in eine benachbarte und energetisch hoher gelegene Potentialmulde beférdert,
wobei die Energiebarriere und die rdaumliche Distanz durch Tunneln iiberbriickt wird.
Bei sinkender Temperatur reicht die Energie des Phonons nicht mehr aus, um die
Energiedifferenz benachbarter Potentialmulden zu kompensieren, so dass das Elek-
tron nur zu weiter entfernten Positionen mit geringerem Energieunterschied tunneln
kann. Die Tunnelwahrscheinlichkeit nimmt jedoch mit zunehmender Distanz ab, wo-
durch sich durch diesen Ladungstransport der elektrische Widerstand des dotierten
Halbleiters proportional zu eVI/T verhilt [Shk84, McC05].

Die beste mit einem auf Halbleiterthermistor erreichte Energieauflésung bei einer
Photonenergie von 5,9keV betriagt aktuell A Epwnaym = 3,2eV [McC05].

Phaseniibergangssensoren

Neben den Thermistoren existiert mit den Phaseniibergangssensoren (TEST) eine
zweite Klasse von resistiven Thermometern fiir Tieftemperaturkalorimeter. Es han-
delt sich hierbei um elektrisch leitende Materialien, die sich im Ubergang zwischen
normal- und supraleitendem Zustand befinden. Hierbei kommen sowohl einfache
Metalle als auch Legierungen und insbesondere Schichtstrukturen aus normal- und
supraleitenden Metallen zum Einsatz. Letztere besitzen den grofen Vorteil, dass
sich deren Ubergangstemperatur aufgrund des Proximity-Effekts durch die Wahl
der Schichtdicken auf nahezu beliebige Werte justieren lasst [Mar00, Bra02].

Im Bereich des Ubergangs zum Supraleiter weist der elektrische Widerstand eine
sehr steile Temperaturabhéngigkeit (dlog R) / (dlogT) ~ 10— 100 auf und ist damit
um bis zu zwei Grofsenordnungen empfindlicher auf Temperaturdnderungen als ein
Halbleiterthermistor [Irw05].

Oftmals werden Phaseniibergangssensoren mit einer konstanten Spannung U be-
trieben und der elektrische Strom gemessen, um aus deren Verhaltnis den Wider-
standswert zu bestimmen. Dies hat zur Folge, dass bei einem Temperaturanstieg die
im Sensor dissipierte Leistung P = U?/R abnimmt, da der Widerstand R ansteigt.

"Englisches Akronym fiir Transition Edge Sensor.
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Diese sogenannte negative elektrothermische Riickkopplung hat zum einen den Vor-
teil, dass der Detektor sich eigenstindig auf einen Arbeitspunkt im Normalleiter-
Supraleiter-Ubergang stabilisiert, bei dem die dissipierte Wirmemenge gerade der
zum Wiarmebad abfliekenden entspricht. Zum anderen fiihrt dieser Effekt dazu, dass
das Abklingen des durch Absorption eines Réntgenphotons erzeugten Signals um bis
zu zwei Grokenordnungen beschleunigt wird und dadurch héhere Zahlraten erlaubt
werden.

Mit einem Phaseniibergangssensor, der aus einer Zweilagenstruktur aus Molyb-
dén und Gold bestand, konnte mit AErwam = 1,58 eV die aktuell beste Energie-
auflosung eines Tieftemperaturkalorimeters fiir weiche Rontgenstrahlung erzielt wer-
den [Smil2].

Magnetische Kalorimeter

Der im Rahmen dieser Arbeit entwickelte Rontgendetektor zahlt zu den sogenannten
magnetischen Kalorimetern. Als Thermometer fungiert hierbei die Magnetisierung
eines Paramagneten, die in Anwesenheit eines magnetischen Feldes eine Temperatur-
abhéngigkeit proportional zu tanh(7y/T) aufweist. Fiir eine ausfiihrliche Beschrei-
bung sei auf die folgenden Kapitel verwiesen.

Die zum jetzigen Zeitpunkt beste Energieauflosung eines magnetischen Kalori-
meter bei einer Photonenergie von 59keV konnte zu 1,96eV bestimmt werden
[Heull, Piel2| und ist somit vergleichbar mit der erreichten Auflésung von Pha-
seniibergangssensoren.

Eindringtiefenthermometer

Bei den jlingsten Vertretern der Tieftemperaturkalorimeter handelt es sich um soge-
nannte Eindringtiefenthermometer, in denen die magnetischen Eigenschaften eines
Supraleiters Auskunft iiber die Temperatur geben.

Ein Supraleiter verhélt sich nahezu wie ein perfekter Diamagnet, was bedeutet,
dass der magnetische Fluss aus dessen Inneren verdridngt wird. An der Oberfliche
dringt das Magnetfeld jedoch leicht in den Supraleiter ein, wobei die Eindringtiefe
bei Temperaturen nahe der Ubergangstemperatur 7, zwischen Normal- und Supra-
leitung eine starke Temperaturabhéingigkeit proportional zu (1 — (T'/7.)*)"'/? auf-
weist. Dies fiihrt zu einer temperaturabhéngigen Magnetfeldkonfiguration, die als
magnetischer Fluss in einer Einkoppelspule registriert wird.

Bereits in einer frithen Entwicklungsphase konnte mit einem Prototyp eines sol-
chen Eindringtiefenthermometers, dessen supraleitender Temperatursensor aus ei-
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ner Hafnium-Folie bestand, bei einer Photonenergie von 5,9keV eine Energieauf-
16sung von AEpwam = 15,4eV beobachtet werden [Ran09]. Mit einem auf einer
Molybdén-Gold-Schichtstruktur basierenden Eindringtiefenthermometer wurde so-
gar eine Energieauflosung von 4,3 eV erreicht [Nag12|. Es ist zu erwarten, dass dieses
Detektionsprinzip in naher Zukunft beziiglich Energieauflosung mit den Phaseniiber-
gangssensoren und den magnetischen Kalorimetern gleichziehen wird, sofern die ma-
gnetischen Eigenschaften der supraleitenden Temperatursensoren besser verstanden
und kontrollierbar sind [Foel2|.



3. Grundlagen magnetischer Kalorimeter

Bei magnetischen Kalorimetern handelt es sich, wie bereits in Abschnitt 2.2.3 er-
wahnt, um energiedispersive Rontgendetektoren, welche zur Klasse der Tieftem-
peraturkalorimeter zdhlen. Abbildung 3.1 zeigt die wesentlichen Bestandteile eines
solchen magnetischen Kalorimeters.

Rdéntgenphoton
SQUID-
Magnetometer
j Rontgenabsorber
<%
Magnetfeld — = Detektions-
5 - spule
paramagnetischer
Temperatursensor

schwache thermische Ankopplung

Abb. 3.1 Schematische Darstellung eines magnetischen Kalorimeters.

Ein geeigneter Absorber dient dazu, die zu detektierenden Roéntgenphotonen zu
stoppen und deren Energie aufzunehmen. In gutem thermischen Kontakt zu dem
Absorber befindet sich ein Paramagnet, welcher als Temperatursensor fungiert und
selbst wiederum thermisch schwach an ein Warmebad angekoppelt ist. Der Para-
magnet befindet sich in einem schwachen magnetischen Feld, wodurch er eine tem-
peraturabhéngige Magnetisierung aufweist. Diese wird mit einer Detektionsschleife
in der Umgebung des Paramagneten nachgewiesen. Ein induktiv an die Detektions-
spule gekoppeltes SQUID-Magnetometer dient der Ubersetzung dieses magnetischen
Flusses in ein Spannungssignal und dessen Verstarkung.

Basierend auf dem ersten Hauptsatz der Thermodynamik bewirkt die Absorption
eines Rontgenphotons der Energie E in dem Kalorimeter einen Temperaturanstieg
E

0T = 3.1
Cges ) ( )

wobei mit Cges die Gesamtwirmekapazitit des Kalorimeters bezeichnet ist. Auf-
grund der Temperaturerhthung kommt es zu einer Anderung der Magnetisierung

13
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des Temperatursensors geméf

oM
~ 2
M= — 46T (3.2)

welche mit einer Anderung des magnetischen Flusses

(3.3)

in der von der Detektionsspule eingeschlossenen Fléche einhergeht. Da es sich bei der
Detektionsspule um eine geschlossene supraleitende Struktur handelt, gilt jedoch,
dass in der eingeschlossenen Flache der magnetische Fluss eine Erhaltungsgrofe
darstellt. Dies wird durch einen in der Detektionsspule induzierten Strom

0l x 0P x E (3.4)

gewdhrleistet, welcher ein Magnetfeld erzeugt, das dem vom Paramagneten verur-
sachten Feld entgegengerichtet ist. Dieser Abschirmstrom wird mittels eines SQUID-
Magnetometers (siche Abschnitt 5) verstérkt und dient somit als zur deponierten
Energie proportionale Messgrofe.

3.1 Paramagnetischer Temperatursensor

Im Rahmen dieser Arbeit dient eine Legierung aus Gold und einer geringen Menge
des zu den Seltenen Erden zdhlenden Metalls Erbium als Temperatursensor, wobei
die paramagnetischen Eigenschaften von den Erbium-Atomen erzeugt werden. Es
handelt sich hierbei um ein metallisches Material’. Dies bringt den Vorteil, dass
aufgrund der guten thermischen Kopplung der magnetischen Momente an die Lei-
tungselektronen das Magnetisierungssignal mit einer Relaxationszeit von unter 1 s
sehr schnell dem Temperaturanstieg folgt. In Dielektrika betragt die Relaxationszeit
der magnetischen Momente hingegen einige Millisekunden [Fau93|, da hier nur die
wesentlich schlechtere Ankopplung an die Phononen existiert. Des Weiteren fiihrt
bei tiefen Temperaturen die Anwesenheit von Leitungselektronen in Metallen zu ei-
ner hoheren Warmeleitfahigkeit. Ein metallischer Temperatursensor besitzt somit
schneller eine homogene Temperatur als ein dielektrischer Sensor.

In den folgenden Abschnitten dieses Kapitels werden die grundlegenden magne-
tischen und thermodynamischen Eigenschaften des in dieser Arbeit verwendeten
Materials Au:Er ausfiihrlich dargelegt.

I'Man spricht in diesem Fall von einem metallischen magnetischen Kalorimeter. Die in dieser Ar-
beit behandelten Kalorimeter verwenden ausschliefilich metallische Temperatursensoren, weshalb
im Folgenden auf diesen Namenszusatz verzichtet wird.
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3.1.1 Einzelnes Erbium-Ion in einem Gold-Kristall

Gold besitzt als Festkorper eine kubisch-flichenzentrierte Kristallstruktur mit ei-
ner Gitterkonstanten von 4,08 A. Ein in diesen Kristall eingebrachtes Erbium-Atom
besetzt einen reguldren Gitterplatz und gibt dabei drei seiner Elektronen an das
Leitungsband ab. Somit liegt Erbium als Er**-Ion mit der Elektronenkonfiguration
[Kr]|4d' %4 f115525p° vor, wobei durch die nicht vollstéindig gefiillte 4 f-Schale ein per-
manentes magnetisches Moment vorhanden ist.

Das Erbium-Ion besitzt einen Radius von etwa 1 A, wobei sich die 4 f-Elektronen
bei einem mittleren Kernabstand von 0,4 A aufhalten. Dadurch werden diese durch
die weiter aufen liegenden und vollstédndig gefiillten Schalen von den Leitungselek-
tronen und dem Kristallfeld abgeschirmt. Dies hat zur Folge, dass Spin S, Bahndreh-
impuls L und Gesamtdrehimpuls J des Ions entsprechend den Hundschen Regeln be-
rechnet werden kénnen. Unter der Annahme, dass die 4 f-Schale perfekt abgeschirmt
wird, besitzt das Erbium-Ion in Abwesenheit eines &duferen Magnetfelds einen 16-
fach entarteten Grundzustand mit Gesamtdrehimpuls J = 15/2, Spin S = 3/2 und
Gesamtbahndrehimpuls L = 6. Dies fiithrt zu einem magnetischen Moment

n=—gsusd (3.5)

wobei pp = 9,274 - 10724 J/T das Bohrsche Magneton bezeichnet und der Landé-
Faktor durch
JJ+1)+SS+1)—-L(L+1) 6

gr=1+ 2J(J + 1) 5 (3.6)

gegeben ist [Abr70].

Bei Temperaturen oberhalb von 100 K zeigt sich eine gute Ubereinstimmung mit
den Hundschen Regeln [Wil69]. Unterhalb dieser Temperaturen kann jedoch der
Einfluss des Kristallfelds beobachtet werden, welcher eine teilweise Aufhebung der
Entartung des Grundzustands in mehrere Multipletts bewirkt. Das energetisch giins-
tigste Multiplett, ein Kramers-I'7-Doublett, besitzt dabei einen Abstand von etwa
17 K zum néchsthohergelegenen Multiplett [Wil69, Sjo75, Dav73, Hah92].

Da magnetische Kalorimeter typischerweise bei Temperaturen unterhalb von
100 mK betrieben werden, kann davon ausgegangen werden, dass ausschliefslich das
unterste Doublett besetzt wird. Dies hat zur Folge, dass sich jedes Ion effektiv wie
ein Zwei-Niveau-System mit Quasispin S=1 /2 und Landé-Faktor § = 6,8 verhélt
[Abr70|, welches in einem dufieren Magnetfeld B eine Zeeman-Aufspaltung

e =gusB (3.7)

erfahrt. Der folgende Abschnitt beschéaftigt sich mit den daraus resultierenden ther-
modynamischen Figenschaften eines Ensembles solcher magnetischer Momente mit
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Spin 1/2. Wie aus Gleichung 3.3 hervorgeht, sind fiir den Betrieb eines magnetischen
Kalorimeters insbesondere die Warmekapazitit und die Temperaturabhéngigkeit der
Magnetisierung von Interesse.

3.1.2 Warmekapazitat und Magnetisierung des Zeeman-Systems

Unter der Annahme, dass die Erbium-Ionen in dem Wirtsmaterial Gold so stark
verdiinnt vorliegen, dass die Wechselwirkung untereinander vernachléssigbar ist, er-
laubt die statistische Physik auf einfache Weise die Bestimmung der thermodyna-
mischen Eigenschaften dieses Ensembles aus N magnetischen Momenten iiber die

freie Energie
F=—-NkgTInz (3.8)

wobei kg = 1,38 - 10723 J/K die Boltzmann-Konstante,

2 = o B-/kBT | o—FEy/ksT (3.9)
die Ein-Teilchen-Zustandsdichte und darin

1
By = i% = 591 B (3.10)

die Energieniveaus des Zwei-Niveau-Systems im Magnetfeld B bezeichnen.

Die Wirmekapazitit des Zeeman-Ensembles erhédlt man aus der zweiten Ablei-
tung der freien Energie nach der Temperatur entsprechend

O*F e \?  e/keT
=-T-— =N . 11
OZ o972 kB (kBT> (eg/kBT + 1)2 (3 )

Von tiefen Temperaturen (kg7 < €) kommend steigt die Wéarmekapazitit demnach

—¢/k8T an, bevor sie bei kgT ~ 0,42¢ ein Maximum durchliuft

proportional zu e
und anschliefend proportional zu B?/T? abfillt. Die durchgezogene Kurve in Ab-
bildung 3.2a zeigt diesen als Schottky-Anomalie bezeichneten Verlauf, normiert auf

den Beitrag eines einzelnen Zwei-Niveau-Systems.

Die Magnetisierung ergibt sich aus der Ableitung der freien Energie nach dem
Magnetfeld zu
_LoE_ Ngms oo €
VoB V 2 2kgT
Im Falle hoher Temperaturen (kg7 > ¢) vereinfacht sich dieser Zusammenhang
zu dem sogenannten Curie-Verhalten M o 1/T. Zu tiefen Temperaturen hingegen

befinden sich zunehmend mehr der Zwei-Niveau-Systeme im energetisch niedrigeren

(3.12)

Zustand, der einer Orientierung parallel zum Magnetfeld B entspricht, sodass die
Magnetisierung bei einem Wert von M = N gug/2V sittigt. Abbildung 3.2b zeigt die
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Abb. 3.2 Vergleich des berechneten Temperaturverlaufs der Warmekapazitiat (a) und der
Magnetisierung (b) eines Au:Er-Sensors ohne Wechselwirkung zwischen den magnetischen
Momenten mit dem Verlauf fiir verschiedene Erbium-Konzentrationen.

auf den Beitrag eines Zwei-Niveau-Systems normierte Magnetisierung als Funktion
der inversen Temperatur (durchgezogene Kurve) fiir eine Zeeman-Aufspaltung von
e/kg = 30mK, dies entspricht einem Magnetfeld von 6,6 mT.

Beriicksichtigt man nun Wechselwirkungen zwischen den magnetischen Momen-
ten, werden Korrekturen der zuvor angegebenen thermodynamischen Gréfsen not-
wendig. Die Interaktion der Momente miteinander beruht im Wesentlichen auf zwei
Effekten. Zum einen wechselwirken zwei magnetische Momente, die sich im Abstand
r zueinander befinden, aufgrund ihres magnetischen Dipolmoments direkt miteinan-
der, wobei die Stiirke dieser Dipol-Dipol-Wechselwirkung proportional zu r~2 ska-
liert. Zum anderen kommt es aufgrund der im Wirtsmetall Gold vorhandenen Lei-
tungselektronen zu einer durch diese vermittelte indirekte Austauschwechselwirkung
zwischen den magnetischen Momenten, die als RKKY-Wechselwirkung? bezeichnet
wird und ebenfalls eine Abhingigkeit proportional zu r~3 aufweist. Aufgrund der
gleichen Abstandsabhéngigkeit kann die Stéarke der RKKY-Wechselwirkung relativ
zu der der Dipol-Dipol-Wechselwirkung als globaler Parameter o = I'rkky /I'pp an-
gegeben werden |[Fle00]. Der Einfluss dieser beiden Wechselwirkungsprozesse auf die
thermodynamischen Eigenschaften des Sensormaterials kann entweder mittels Mole-
kularfeldndherungen numerisch simuliert oder bereits bei der Herleitung der Zeeman-
Aufspaltung aus Gleichung 3.7 in Form von zusétzlichen Termen im Hamilton-
Operator eingebunden werden [Sch00, Fle03|. Bei der Wéarmekapazitiat des Zeeman-

2Akronym der Namen der Physiker M.A. Rudermann, C. Kittel, T. Kasuya, K. Yosida.
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Systems fithrt die Beriicksichtigung der Wechselwirkungen im Falle der hier rele-
vanten Erbium-Konzentrationen zu einer Verbreiterung der Schottky-Anomalie um
etwa einen Faktor zwei. Auch die Magnetisierung weicht von dem in Gleichung 3.12
angegebenen Temperaturverlauf ab und beginnt bereits bei etwas hoheren Tem-
peraturen zu sattigen. Den Einfluss der Wechselwirkung auf Warmekapazitat und
Magnetisierung bei unterschiedlichen Erbium-Konzentrationen und damit verschie-
denen mittleren Abstdnden zwischen den magnetischen Momenten zeigen die gestri-
chelten Kurven in Abbildung 3.2.

Neben den Wechselwirkungen zwischen den magnetischen Momenten in Au:Er
ist der Einfluss des Kernspins zu beachten. Erbium besteht in seiner natiirlichen
Zusammensetzung zu etwa 23 % aus '9’Er, das einen Kernspin von I = 7/2 be-
sitzt, wohingegen die iibrigen fiinf stabilen Erbium-Isotope keinen Kernspin tragen.
Der endliche Kernspin von '87Er koppelt mit dem effektiven Spin S = 1/2 der
4 f-Elektronen zu zwei moglichen Gesamtdrehimpulsen F' = 3 und F' = 4, die im
Nullfeld zwei (2F + 1)-fach entartete Zustdnde mit einer Hyperfeinaufspaltung von
etwa 140 mK bilden [Sj675|. In Anwesenheit eines duferen Magnetfelds wird die
Entartung aufgehoben. Dies fiihrt zum einen zu einer komplizierteren Ein-Teilchen-
Zustandssumme als in Gleichung 3.9 angegeben und damit zu anderen Ausdriicken
fiir die Wéarmekapazitat und die Magnetisierung (vgl. Gleichungen 3.11 und 3.12).
Zum anderen bewirken Anregungen zwischen den Multipletts mit /' =3 und F =4
nicht notwendigerweise eine Anderung des magnetischen Moments. Dementspre-
chend wird eine in den Detektor eingetragene Energie von den Erbium-Ionen des
Isotops '9’Er weniger effizient in eine Magnetisierungsinderung umgesetzt [Fle00).
Aus diesen Griinden wurde fiir die Herstellung der in dieser Arbeit beschriebenen
paramagnetischen Temperatursensoren isotopenangereichertes Au:Er verwendet, bei
dem der Anteil von '*“Er in der Isotopenzusammensetzung des Erbiums auf etwa
1,2 % reduziert war.

3.1.3 Weitere Beitriage zur spezifischen Warme von Au:Er

Abgesehen von den magnetischen Momenten der Er®"-Ionen leisten drei weitere
thermodynamische Systeme einen Beitrag zur spezifischen Warme von Au:Er.

Einen Beitrag liefert das System der Phononen. Dieser bei tiefen Temperaturen
mit der dritten Potenz der Temperatur skalierende Beitrag zur spezifischen Wérme
liegt bei den typischen Arbeitstemperaturen eines magnetischen Kalorimeters um
etwa sechs Grofsenordnungen unter dem der magnetischen Momente und wird daher
bei allen weiteren Uberlegungen vernachlissigt.

Da es sich bei Au:Er um ein normalleitendes Metall handelt, liefern die Lei-
tungselektronen einen weiteren Beitrag zur spezifischen Warme, der durch ¢, = 7T
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gegeben ist. Der sogenannte Sommerfeld-Koeffizient «, der durch die elektronische
Zustandsdichte an der Fermi-Kante bestimmt ist, besitzt fiir Gold einen Wert von
etwa 0,73mJ/(K?mol) [Phi71]. Bei einer Temperatur von 30 mK, einer Zeeman-
Aufspaltung von ebenfalls 30 mK und einer Erbium-Konzentration von 800 ppm be-
tragt der Beitrag der Leitungselektronen zur spezifischen Warme nur etwa 1,6 %
und konnte daher ebenfalls fast vernachléssigt werden. In den in Kapitel 4 und 7
folgenden Berechnungen wird dieser Beitrag jedoch weiter beriicksichtigt, da obiger
Ausdruck ohnehin fiir die Bestimmung der Wérmekapazitit des in Abschnitt 3.2
naher beschriebenen Rontgenabsorbers aus Gold verwendet wird.

Der letzte Beitrag zur spezifischen Wéarme von Au:Er konnte in Warmekapazi-
tatsmessungen im Temperaturbereich von 70 pK bis 100 mK [Her00| sowie in der
Signalform frither magnetischer Kalorimeter [F1e98| beobachtet und in [Ens00a] auf
die Kerne der Gold-Atome des Wirtsmetalls zuriickgefiihrt werden. Gold besteht fast
ausschlieRlich aus dem Isotop *TAu, das einen Kernspin von I = 3/2 und ein ver-
gleichsweise grofes Kernquadrupolmoment besitzt. In reinem Gold sind die daraus
resultierenden Energiezustdnde aufgrund der kubischen Kristallsymmetrie entartet.
Die Anwesenheit der Erbium-Ionen fiihrt wegen der unterschiedlichen Ionengrofse
und des ungleichen Ladungszustands jedoch in deren Umgebung zu einer Stérung
der kubischen Symmetrie des elektrischen Feldgradienten, der eine Authebung der
Entartung der Quadrupolzustinde bewirkt. Die resultierende Warmekapazitat steigt
zu tiefen Temperaturen hin an und ist nahezu unabhéngig von dufseren Magnetfel-
dern im Bereich weniger 10 mT.

3.2 Rontgenabsorber

Meist stellt die Anwendung, fiir die das jeweilige magnetische Kalorimeter entwickelt
wird, gewisse Randbedingungen an den Rontgenabsorber. Die wichtigste Anforde-
rung ist dabei typischerweise, dass moglichst viele der einfallenden Teilchen gestoppt
werden und dabei deren gesamte Energie an das Kalorimeter {ibertragen. Rontgen-
photonen, die eine Energie unterhalb von 1 MeV besitzen, interagieren vorwiegend
iiber den Photoeffekt mit dem Absorbermaterial. Da der Wirkungsquerschnitt fiir
diesen Prozess etwa mit Z* skaliert, bietet sich die Verwendung von Elementen mit
hoher Kernladungszahl Z an.

Allgemein stehen drei verschiedene Klassen von Materialien fiir die Verwendung
als Rontgenabsorber in magnetischen Kalorimetern zur Verfiigung: Dielektrika, Nor-
malleiter und Supraleiter.

Vom Gesichtspunkt der Warmekapazitiat wiirde sich die Verwendung von Dielek-
trika empfehlen, da deren spezifische Warme nur durch das System der Phononen



20 3. Grundlagen magnetischer Kalorimeter

gegeben ist und somit aufgrund der 73-Abhéngigkeit bei den Betriebstemperaturen
des Kalorimeters sehr gering ausfillt. Allerdings rekombinieren die nach Absorption
eines Rontgenphotons erzeugten Elektron-Loch-Paare zum Teil fiir lange Zeit nicht
miteinander oder emittieren dabei Szintillationslicht, was beides zu ungewollten pa-
rasitdren Effekten und unter anderem zu Verbreiterungen untersuchter Spektrallini-
en fiihrt.

Supraleiter besitzen bei Temperaturen weit unter der Sprungtemperatur ebenfalls
eine sehr geringe Wérmekapazitit, da die Anregung von Quasiteilchen nur einen Bei-
trag zur spezifischen Wirme proportional zu (A /kgT)%/? e=2/k8T liefert, wobei A die
Energieliicke des Supraleiters ist. Tieftemperaturkalorimeter, die mit supraleitenden
Absorbern aus Rhenium [Gat92, Hau06, Por07], Aluminium [Wel08, Ran09]|, Zink
[Hen12| oder anderen Supraleitern [Cos93| ausgestatten waren, zeigten nach der Ab-
sorption eines Rontgenphotons ein Thermalisierungsverhalten, das sich wesentlich
von dem eines entsprechenden Detektors mit normalleitenden Absorbern unterschei-
det. Zum einen scheint sich die Warme verhaltnismafig langsam auszubreiten. Zum
anderen wird ein gewisser Teil der deponierten Energie von langlebigen Zusténden,
die vermutlich zu Quasiteilchen aufgebrochenen Cooper-Paaren entsprechen, aufge-
nommen. Die langsame Freisetzung dieser Energie fiithrt dazu, dass das Kalorimeter
erst mehrere Sekunden nach der Absorption des Photons wieder mit dem Warmebad
im thermischen Gleichgewicht steht, wohingegen ein Detektor mit normalleitendem
Absorber typischerweise nach etwa 10 ms wieder die Temperatur des Warmebades
besitzt.

Da die thermodynamischen Eigenschaften normalleitender Metalle wesentlich
besser theoretisch verstanden und vorhersehbar sind, bietet sich diese Materialklasse
trotz der durch die Leitungselektronen dominierten und vergleichsweise hohen spe-
zifischen Wérme fiir die Verwendung als Rontgenabsorber an. Auferdem findet der
Wiérmetransport auf kiirzeren Zeitskalen als in Dielektrika oder Supraleitern statt.
Insbesondere ist die Verwendung von Normalleitern mit hoher elektrischer Leitfahig-
keit o giinstig, da diese bei tiefen Temperaturen auch eine hohe Warmeleitfahigkeit
besitzen.

Das im Rahmen dieser Arbeit entwickelte magnetische Kalorimeter ist daher mit
einem Rontgenabsorber aus Gold ausgestattet, da dieses Material einen geeigneten
Kompromiss zwischen hohem Absorptionswirkungsquerschnitt, hoher elektrischer
Leitfahigkeit und vertretbarer spezifischer Warme darstellt.

3.2.1 Eigenschaften von Gold als Material fiir den Rontgenabsorber

Gold zahlt mit Z = 79 neben Platin (Z = 78) und Bismut (Z = 83) zu den wenigen
Metallen, die eine hohe Kernladungszahl besitzen und selbst bei Temperaturen von
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einigen Millikelvin noch normalleitend sind. Abbildung 3.3 zeigt die Absorptions-
wahrscheinlichkeit einer 140 pm dicken Schicht aus Gold als Funktion der Energie
der einfallenden Photonen. Die blaue Kurve basiert hierbei auf Tabellenwerten des
Absorptionskoeffizienten aus der XCOM-Datenbank [Ber10], die rote Kurve stammt
aus Monte-Carlo-Simulationen, die mit dem Programm PENELOPE [Sal08| durch-
gefiihrt wurden. Die Abweichungen lassen sich darauf zuriickfiithren, dass bei den
Monte-Carlo-Simulationen nur der sogenannte Photopeak berticksichtigt wird, also
der Anteil der Photonen, deren gesamte Energie in der Gold-Schicht deponiert wird.
Die gestrichelte Linie zeigt zum Vergleich die Absorptionswahrscheinlichkeit einer
ebenso dicken Schicht aus Kupfer (Z = 29).

Zudem zeichnet sich Gold dadurch aus, dass neben dem stabilen " Au nur Isotope
existieren, die mit Halbwertszeiten von wenigen Tagen zerfallen. Es handelt sich bei
Gold somit um ein Element mit geringer Eigenaktivitét.

Gegeniiber Bismut besitzt Gold den Vorteil, dass es mit einer verhaltnisméfig ge-
ringen Anzahl von Gitterdefekten, an denen die Leitungselektronen gestreut werden,
hergestellt werden kann. Somit besitzt Gold bei tiefen Temperaturen eine vergleichs-
weise hohe thermische Leitfahigkeit.

Die spezifische Wérme von Gold wird bei Temperaturen unter 100 mK durch den
Beitrag der Leitungselektronen dominiert und besitzt eine lineare Temperaturabhén-
gigkeit cp, = yT', wobei der Sommerfeld-Koeffizient den Wert v = 0,73 mJ /(K?mol)
besitzt [Phi71|. Die Rontgenabsorber des in Kapitel 4.2 vorgestellten Kalorimeters
besitzen ein Volumen von jeweils 2000 - 500 - 140 pm?® und somit eine Wirmekapa-
zitét von C, = 0,5nJ/K bei einer Temperatur von 50 mK. Wiirde das Kalorimeter
nur aus dem Rontgenabsorber bestehen, so wiirde entsprechend Gleichung 3.1 die
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Abb. 3.4 Mbogliche Varianten der Detektionsspule. a) Zylindrische Geometrie. b) Plana-
re, mianderformige Geometrie. ¢) Gradiometrischer Aufbau mit planarer, mianderformiger
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Absorption eines Rontgenphotons mit einer Energie von 60 keV eine Temperaturer-
héhung von AT = 19 1K hervorrufen.

3.3 Detektionsspule

Das Magnetisierungssignal des paramagnetischen Sensors wird, wie in Gleichung 3.3
gezeigt, als Anderung des magnetischen Flusses in einer supraleitenden Detektions-
spule nachgewiesen. Generell sind viele sinnvolle Varianten der Detektionsspule mog-
lich. Die ersten magnetischen Kalorimeter besafen einen zylinderféormigen Tempe-
ratursensor, der von der Detektionsspule dhnlich der Skizze in Abbildung 3.4a um-
geben war, welche wiederum induktiv an ein SQUID-Magnetometer gekoppelt wur-
de [Biih88, Ban93|. Solch eine zylindrische Anordnung besitzt den Nachteil, dass
sie aufgrund der dreidimensionalen Struktur der spiralférmigen Detektionsspule nur
schwer iber Mikrostrukturierungsprozesse und damit in grofser Stiickzahl hergestellt
werden kann.

Wesentlich einfacher léasst sich mit dieser Technik hingegen eine Geometrie reali-
sieren, bei der die Detektionsspule die Form eines in einer Ebene verlaufenden Ma-
anders besitzt und von dem paramagnetischen Sensor bedeckt wird. Abbildung 3.4b
zeigt schematisch in der Draufsicht und im Querschnitt solch eine Anordnung inklu-
sive des supraleitenden Flusstransformators, iiber die die Detektionsspule induktiv
an ein SQUID-Magnetometer gekoppelt wird. Bei dem im Rahmen dieser Arbeit
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entwickelten magnetischen Kalorimeter betragen die Breite und der Abstand der
Streifen der méaanderformigen Detektionsspule sowie die Hohe des Au:Er-Sensors
und damit auch der maximale Abstand eines magnetischen Moments zur Detek-
tionsspule nur wenige Mikrometer. Die genauen Abmessungen sind in Kapitel 4.2 zu
finden, wihrend eine detaillierte Beschreibung der fiir die Herstellung verwendeten
Mikrostrukturierungsprozesse in Kapitel 4.3 gegeben wird.

Die in Abbildung 3.4b gezeigte Anordnung lasst sich wie in Abbildung 3.4c darge-
stellt erweitern, in dem man zwei maanderformige Detektionsspulen parallel schaltet
und jeweils mit einem Au:Er-Sensor bedeckt. Gleiche Temperaturanderungen beider
Sensoren erzeugen einen betragsméfig gleichen Abschirmstrom 67 in der Einkoppel-
spule des SQUIDs, allerdings mit entgegengesetztem Vorzeichen. Das fiihrt dazu,
dass gleichzeitig erzeugte Magnetisierungsédnderungen, die zum Beispiel bei Tempe-
raturschwankungen des Warmebads auftreten kénnen, kein Signal im SQUID er-
zeugen. Signale, die durch die Absorption eines Rontgenphotons in nur einem der
Au:Er-Sensoren hervorgerufen werden, sind des Weiteren durch deren Polaritét ein-
deutig der jeweiligen Detektorhélfte zuzuordnen. Man erhélt somit ein magnetisches
Kalorimeter, das hinsichtlich der Temperatur und der Empfindlichkeit auf dufiere
Magnetfelder ein Gradiometer erster Ordnung darstellt und zwei unterscheidbare
Detektionsflichen, von nun an als Pixel bezeichnet, in sich vereinigt.

3.3.1 Erzeugung des Magnetfelds durch die Detektionsspule

Bei den in Abbildung 3.4 dargestellten Anordnungen, in denen die Detektionsspule
Teil eines geschlossenen, vollstédndig supraleitenden Stromkreises ist, der induktiv an
ein SQUID-Magnetometer gekoppelt ist, kann das zur Ausrichtung der magnetischen
Momente des Au:Er-Sensors benotigte Magnetfeld B durch einen Dauerstrom [ in
der Detektionsspule selbst erzeugt werden. Im Falle der gradiometrischen Anordnung
in Abbildung 3.4c existieren mehrere geschlossene supraleitende Schleifen, die einen
Dauerstrom tragen konnen. Wie in Kapitel 6.4 detaillierter beschrieben wird, prapa-
riert man den Dauerstrom vorteilhaft so, dass er durch die beiden Detektionsspulen
aber nicht durch die Einkoppelspule des SQUID-Magnetometers fliefst.

Abbildung 3.5 zeigt die mittels des Finite-Elemente-Programms FEMM? nume-
risch simulierte Verteilung der Magnetfeldstarke als Falschfarben und in den schwar-
zen Linien die zugehorigen Aquipotentialflichen des Vektorpotentials, die durch
einen elektrischen Strom /j in der maanderférmigen Detektionsspule erzeugt werden.
Fiir die Simulation wurden die geometrischen Parameter des in Kapitel 4.2 disku-
tierten Detektordesigns verwendet. Die Streifen der supraleitenden Detektionsspule
wurden als perfekt diamagnetisch angenommen. Die Streifenbreite betragt 6 pm bei

3Finite Element Method Magnetics, Version 4.2, D. Meeker, Freeware, www.femm.info.
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Abb. 3.5 Querschnitt durch zwei benachbarte Streifen der méanderférmigen Detektions-
spule (schwarze Blocke) mit der durch einen elektrischen Strom I erzeugten Verteilung
der Magnetfeldstirke B (Falschfarben) und den Aquipotentialflichen des Vektorpotentials
(schwarze Linien).

einer Hohe von 400 nm und einem Mitte-zu-Mitte-Abstand der Streifen von 10 pm.
Der rot umrandete Bereich entspricht hierbei dem Volumen des 2,4 pm hohen Au:FEr-
Sensors. Da dieser bei den Betriebstemperaturen des magnetischen Kalorimeters mit
X < 0,2 eine kleine Suszeptibilitéit besitzt, wurde in der Simulation dessen Einfluss
auf die Magnetfeldverteilung vernachléssigt. Man erkennt, dass das resultierende
Magnetfeld stark inhomogen ist. Somit erfahren die Erbium-Ionen je nach ihrer
Position im Au:Er-Sensor unterschiedlich starke Zeeman-Aufspaltungen. In Abbil-
dung 3.6 ist die Haufigkeitsverteilung der Magnetfeldstirke P(B) im Sensor fiir einen
Strom von 100mA in der Detektionsspule wiedergegeben®.

3.4 Detektorsignal nach Absorption eines Photons

In diesem Abschnitt soll das Signal, das ein magnetisches Kalorimeter mit méander-
formiger Detektionsspule nach Absorption eines Photons erzeugt, untersucht wer-
den. Zunéchst soll aus der Magnetfeldverteilung die zu erwartende Signalgrofe im
SQUID-Magnetometer behandelt werden, bevor der zeitliche Verlauf des Signal dis-
kutiert wird.

4Mit B ist im Folgenden der Absolutbetrag des vektoriellen Magnetfelds B bezeichnet.
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3.4.1 Signalgrofse im SQUID-Magnetometer

Bei Verwendung einer méanderformigen Detektionsspule ist das Magnetfeld, das
durch einen darin eingeprigten Dauerstrom [ erzeugt wird, wie im vorherigen Ab-
schnitt gezeigt wurde, inhomogen iiber den Sensor verteilt. Nach einem Energieein-
trag 0 ' durch Absorption eines Rontgenphotons, erfihrt somit jedes infinitesimale
Volumenelement d3r am Ort 7 des Au:Er-Sensors eine Magnetisierungséinderung

_ OM(B(r)) 6E
B 8T Ctot

abhéngig vom dort herrschenden Wert des Magnetfelds B(r). Diese Variation der

IM (7)

(3.13)

Magnetisierung erzeugt einen Beitrag

d(6P) = o Glr/p) SM(r)d®r (3.14)

p
zur magnetischen Flussdnderung in der Detektionsschleife. Der dimensionslose Geo-
metriefaktor G(r/p)) beschreibt die magnetische Kopplung zwischen dem Volumen-
element d3r und der Detektionsspule. In [Bur04] wurde fiir den Geometriefaktor die
Beziehung

B(r) = MOG(""/P)%O (3.15)

mit dem Betrag des Magnetfelds, der Stirke des felderzeugenden Dauerstroms I, und
dem Mitte-zu-Mitte-Abstand p der Streifen der maanderférmigen Detektionsspule
hergeleitet. Da die Feldlinienkonfiguration mit der Grofe des Mé&anders skaliert,
ist der Geometriefaktor nur vom reduzierten Ort r/p sowie dem Verhéltnis w/p
zwischen Streifenbreite w und Mitte-zu-Mitte-Abstand p abhéngig.
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Durch Integration iiber das Volumen Vi des Temperatursensors erhélt man die
magnetische Flussdnderung in der Detektionsspule pro Energieeintrag

-1

%: @+/qmm&r /MG%@mMgwh%, (3.16)

Vs Vs

wobei mit C, die Warmekapazitidt des Rontgenabsorbers und mit ¢(B(r)) die
magnetfeld- und damit ortsabhéngige spezifische Wérme pro Volumen des Au:Er-
Sensors bezeichnet sind.

Da die Ortsabhéangigkeit der in Gleichung 3.16 auftretenden Gréfsen nur durch die
Inhomogenitéit des Magnetfelds entsteht, kann die Integration iiber das Sensorvolu-
men durch eine Integration iiber die in Abbildung 3.6 dargestellte Haufigkeitsver-
teilung der Magnetfeldstérke beziehungsweise des Geometriefaktors ersetzt werden.
Mit dem gewichteten Mittelwert

<m:/kpww3:/xmmaz (3.17)

einer Grofe X lasst sich somit die magnetische Flussénderung pro Energieeintrag
vereinfacht darstellen als

5P |74 G oM
- s - . Nl
SE  Cu+ Vilcs) <'LLO p OT > (3.18)

Im Folgenden soll ein gradiometrisch aufgebautes magnetisches Kalorimeter, bei
dem zwei identische méaanderformige Detektionsspulen mit Induktivitdt L paral-
lel zur Einkoppelspule L; des SQUID-Magnetometers verschaltet sind (siehe Abbil-
dung 3.4¢), betrachtet werden. Die von einem der beiden Au:Er-Sensoren hervorge-
rufene Anderung des magnetischen Flusses 6® wird nun, da der magnetische Fluss
in geschlossenen supraleitenden Stromkreisen eine Erhaltungsgréfte darstellt, durch
Abschirmstrome in diesem supraleitenden Netzwerk aus drei Spulen kompensiert.
Unter Berticksichtigung der Kirchhoffschen Regeln und der Flusserhaltung in allen
drei geschlossenen Stromkreisen, aus denen der hier diskutierte Aufbau besteht, ldsst
sich der Abschirmstrom, der durch die Einkoppelspule des SQUIDs fliefit, herleiten
zZu

B 0P
L+ 2(Li + Ly)
Durch den Parameter L,, wird die Streuinduktivitdt der Verbindungsleitungen zwi-
schen den Detektionsspulen und der Einkoppelspule beriicksichtigt.

51, (3.19)

Es kommt nun aufgrund der induktiven Kopplung zwischen Einkoppelspule und
SQUID zu einer Anderung des magnetischen Flusses im SQUID-Magnetometer, die
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durch

k~/L;Lg
L+2(Li + Ly)
gegeben ist. Die Gegeninduktivitat Mg zwischen Einkoppelspule und SQUID ist
hierbei durch deren Induktivitdten L; und Lg und den Kopplungsfaktor k£ bestimmt.

5®g = Migdl; = 5 (3.20)

Mit der Induktivitat der Detektionsspule des in Kapitel 4.2 beschriebenen magneti-
schen Kalorimeters von L = 30 nH, den Induktivititen und Gegeninduktivitaten der
verwendeten SQUIDs,; die in Tabelle 5.1 zusammengefasst sind, und einer Streuin-
duktivitat von L,, = 0,5nH erhélt man eine Fluss-zu-Fluss-Konversion von

§bs {1,2% (C4XS116W) (3.21)

0P |1,1% (C6X114W)

Auf den ersten Blick erscheinen solch hohe Signalverluste zwar dramatisch, eine
wesentlich hohere Fluss-zu-Fluss-Konversion durch Anpassung der Induktivitdten
ist jedoch aus folgenden Griinden nicht méglich. Zum einen ist die Induktivitat L
der Detektionsspule durch die an den Detektor gestellten Randbedingungen gegeben
und kann somit nicht wesentlich reduziert werden. Zum anderen leiden SQUIDs mit
grofer Induktivitat Lg verstarkt unter Rauschen und anderen parasitiren Effekten,

so dass letztendlich ein verringertes Signal vorteilhafter ist als die Verwendung eines
grofen SQUIDs.

3.4.2 Zeitlicher Verlauf des Detektorsignals

Ein magnetisches Kalorimeter, das aus einem Au:Er-Temperatursensor und einem
normalleitenden Rontgenabsorber besteht, kann in einfachster aber bereits sehr tref-
fender Naherung durch das in Abbildung 3.7 dargestellte Modell eines kanonischen
Ensembles bestehend aus zwei thermodynamischen Subsystemen beschrieben wer-
den. Das Zeeman-System der magnetischen Momente im Au:Er-Sensor mit Warme-
kapazitat Cy stellt hierbei das eine Subsystem dar. Bei dem zweiten handelt es sich
um das System der Leitungselektronen im Absorber und Sensor mit Warmekapazi-
tat Co. Zur Vereinfachung wurden in diesem Modell die Systeme der Phononen und
der Kernquadrupolmomente im Sensor (siehe Abschnitt 3.1.3) vernachléssigt. Die
beiden Subsysteme konnen iiber eine thermische Verbindung, die durch die Warme-
leitfahigkeit GGz, beschrieben wird, Wérme miteinander austauschen. Des Weiteren
ist das System der Leitungselektronen thermisch iiber G, an das Wérmebad ge-
koppelt, welches eine konstante Temperatur 7}, besitzt. Die parallel zu den thermi-
schen Kopplungen eingezeichneten, zeitlich variierenden, thermischen Rauschquellen
Py(t) und Py, (t) dienen der Beschreibung von Energiefluktuationen zwischen den
einzelnen Systemen und werden in Abschnitt 4.1.1 néher betrachtet. Die Absorption
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Abb. 3.7 Thermodynamisches Modell ei-
nes magnetischen Kalorimeters als kanoni-
sches Ensemble mit zwei Subsystemen.

Warmebad

eines Rontgenphotons im Kalorimeter wird als zeitabhangiger Warmeeintrag Q(t)
im System der Leitungselektronen modelliert.

Aus dem in Abbildung 3.7 dargestellten thermischen Ersatzschaltbild ldsst sich
der zeitliche Verlauf der Temperatur 7y des Zeeman-Systems und der Temperatur
T, des Systems der Leitungselektronen in Form zweier gekoppelter Differentialglei-
chungen wie folgt bestimmen:

CoTy = (T, = Tz) Gze + Pze (3.22)
C(ej—’e = - (Te - TZ) GZe - PZe - (Te - Tb) Geb - Peb + Q . (323)

Um den zeitlichen Verlauf der Temperatur des Zeeman-Systems und damit den
des Magnetisierungssignals nach der Absorption eines Rontgenphotons mit Energie
FE zu bestimmen, werden in den Differenzialgleichungen 3.22 und 3.23 die Rausch-
quellen Py, und P, vernachlassigt und der Wérmeeintrag als Diracsche Deltafunk-
tion

Ot) = E5(1) (3.24)

modelliert. Man findet, dass sich der Energieinhalt des Zeeman-Systems entspre-
chend

mit der Punktantwortfunktion
p(t) =p (e_t/TO — e_t/ﬁ) (3.26)

und 5 = C%/(Cy + C.) verhilt. Die Zeitkonstanten 75 und 7y sind Funktionen der
thermischen Leitfdhigkeiten Gz, und Gg, und der Warmekapazitidten der beiden
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Subsysteme. Der Energieinhalt des Zeeman-Systems steigt somit exponentiell mit
der Zeitkonstante 7y an, die im Wesentlichen der Korringa-Zeit

K

me= (=B (3.27)
[Whi02] entspricht, durch die die thermische Kopplung zwischen magnetischen Mo-
menten und den Leitungselektronen beschrieben wird. Im Falle von Au:Er betragt
die Korringa-Konstante k = 7- 1079 K's [Sj675], wodurch sich bei einer Temperatur
von 50 mK eine Zeitkonstante um 100 ns ergibt.

Nachdem die Temperatur des Zeeman-Systems ein Maximum erreicht hat, fiihrt
die thermische Verbindung der Leitungselektronen zum Wéarmebad zu einem Abfall
der Temperatur zuriick auf 7j,. Diese thermische Relaxation geschieht auf Zeitskalen
von einigen Millisekunden und ist durch die Geometrie der metallischen Verbindung
zum Wirmebad (siehe Kapitel 4.2) iiber weite Bereiche einstellbar.

An dieser Stelle sollte angemerkt werden, dass die hier gemachten Uberlegungen
nur gelten, wenn sich die beiden Subsysteme ,,punktformig” verhalten. Dies bedeutet,
dass zu jedem Zeitpunkt das System der Leitungselektronen eine einheitliche Tem-
peratur besitzt. Gleiches muss fiir die magnetischen Momente der Erbium-Ionen
gelten. Wie sich in Abschnitt 7.4.3 jedoch zeigen wird, kann es aufgrund der ver-
gleichsweise grofsen Ausdehnung und begrenzten Warmeleitfahigkeit des in dieser
Arbeit beschriebenen Detektors zu Temperaturgradienten innerhalb des Volumens
des Rontgenabsorbers kommen. In diesem Falle ist insbesondere der Anstieg des
Magnetisierungssignals nicht mehr alleine durch die Korringa-Beziehung in Glei-
chung 3.27 sondern vielmehr durch die Zeit fiir die diffusive Ausbreitung der Wér-
me im Rontgenabsorber gegeben. Fiir den im Rahmen dieser Arbeit entwickelten
Detektor stellt dies einen unerwiinschten Einfluss auf die Signale dar, der durch
die Materialwahl und die Geometrie minimiert wird. In [Kam10] wird dieser Effekt
jedoch genutzt, um aus der Anstiegszeit des Detektorsignals Riickschliisse auf den
Ort im Absorber, an dem das Teilchen eingeschlagen ist, zu ziehen und somit einen
positionsauflésenden Detektor zu realisieren.
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4. Entwicklung eines magnetischen Kalorimeters

mit optimierter Geometrie

Nachdem im vorangehenden Kapitel die generelle Funktionsweise magnetischer Ka-
lorimeter diskutiert wurde, erfolgt in diesem Abschnitt eine Berechnung der zu er-
wartenden Energieauflosung, die auf der Geometrie sowie den Betriebsparametern
des Kalorimeters beruht. Hierzu werden zunéchst die dominanten Rauschquellen,
durch die die Energieauflosung des Kalorimeters limitiert wird, behandelt. Wie im
Folgenden deutlich wird, sind die Rauschbeitrige gut verstanden und kénnen ins-
besondere in Abhéngigkeit der relevanten Detektorparameter quantifiziert werden.
Damit ist es moglich, eine Kombination der Detektorparameter zu bestimmen, fiir
die unter Beriicksichtigung gewisser Randbedingungen, die durch das Einsatzgebiet
des jeweiligen Detektors vorgegebenen sind, eine moglichst gute Energieauflésung
erreicht werden kann. Aus einer solchen Uberlegung wurde das im Rahmen dieser
Arbeit entwickelte magnetische Kalorimeter gestaltet, dessen Entwurf und Herstel-
lung in Abschnitt 4.2 und 4.3 diskutiert werden.

4.1 Optimierung der Geometrie und der Betriebsparameter

4.1.1 Rauschquellen in magnetischen Kalorimetern

Das Rauschen eines magnetischen Kalorimeters setzt sich aus den folgenden vier
dominanten Rauschquellen zusammen. Mit Ausnahme des Rauschens der Ausle-
seelektronik handelt es sich um Rauschquellen, die von den physikalischen Eigen-
schaften des Kalorimeters abhéngig sind. Diese Beziehungen werden im Folgenden
beschrieben.

Thermodynamische Energiefluktuationen

Wie in Kapitel 3.4.2 und Abbildung 3.7 bereits angedeutet wurde, besteht ein
magnetisches Kalorimeter aus zwei dominanten Subsystemen, zwischen denen wie
auch dem Warmebad im thermischen Gleichgewicht Energie hin und her fluktuiert.
Dieser Effekt wird in den Differentialgleichungen 3.22 und 3.23 durch die Rausch-
quellen Py, und Py, mit Leistungsspektren

Sp, = 4kgT*G; (4.1)
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berticksichtigt. In Abwesenheit eines Wéarmeeintrags Q(t) erhalt man aus der Losung
des Differentialgleichungssystems nach einer Fouriertransformation das Leistungs-
spektrum der Energiefluktuationen im Zeeman-System

(4.2)

Swyao(f) = 4ksT?Cy ( 2070 k! )

1+ (27T7’0f)2 1+ (27?7'1f)2

Die Parameter ay und a; sind hierbei Funktionen der Warmekapazitiaten und Zeit-
konstanten und erfiillen die Relation ag 4+ a1 = 1. Im Falle 79 < 71 gelten auferdem
die Vereinfachungen g~ 1 — 5 und oy =~ .

Magnetisches Johnson-Rauschen

Die Leitungselektronen in normalleitenden Bestandteilen des Detektoraufbaus fiih-
ren eine thermisch angeregte Brownsche Bewegung aus. Da es sich somit um bewegte
Ladungen handelt, erzeugen diese in ihrer Umgebung fluktuierende Magnetfelder,
die in der Detektionsspule als Variation des magnetischen Flusses registriert werden.
Aufgrund seiner Verwandtschaft zum elektrischen Johnson-Rauschen bezeichnen wir
diesen Effekt als magnetisches Johnson-Rauschen. Die Starke des Rauschens, die
durch einen Normalleiter mit elektrischer Leitfahigkeit ¢ und Hohe h verursacht
wird, der sich im Abstand d parallel zur Ebene der maanderférmigen Detektions-
spule befindet, kann iiber

2,376
kg To Ap (e_Z’rd/p — e_2”(d+h)/p) (4.3)

Soa(f) =
quantifiziert werden [Pie08|. Die Grofse A entspricht hierbei in etwa der kleineren
der beiden Fldchen von Detektionsspule und dem betrachteten Normalleiter, p be-
zeichnet den Mitte-zu-Mitte-Abstand der Streifen des Méaanders. Im Falle des in
Kapitel 6.2 dargestellten experimentellen Aufbaus tragen sowohl der Au:Er-Sensor
und der Rontgenabsorber aus Gold als auch der Experimenthalter aus Messing zum
Rauschen bei. Da die SQUID-Magnetometer, die zur Auslesung des magnetischen
Kalorimeters dienen, ebenfalls auf Messing aufgeklebt wurden, erzeugen die Lei-
tungselektronen des Halters dort ebenfalls einen Beitrag zum magnetischen Johnson-
Rauschen. Wie aber in Abschnitt 4.1.2 gezeigt wird, ist der Anteil des magnetischen
Johnson-Rauschens am Gesamtrauschen des Detektorautbaus vernachléssighar ge-
ring.

1/ f-Rauschen der Erbium-Ionen

In [Dan05] wurde das Rauschen eines gradiometrisch aufgebauten, also aus zwei
supraleitenden Schleifen bestehenden, SQUID-Magnetometers untersucht. Zunéchst
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wurde das Rauschen des SQUIDs bestimmt. Anschliefend wurde ein Au:Er-Zylinder
in einer der beiden Schleifen des SQUIDs platziert. Ein Vergleich mit der vorherigen
Messung des Rauschens zeigte einen zuséatzlichen Beitrag, der sich aus dem frequenz-
unabhéngigen magnetischen Johnson-Rauschen der Leitungselektronen und einem
Anteil mit einer Frequenzabhéngigkeit Sg o 1/ f zusammensetzte. Durch einen zwei-
ten identischen Au:Er-Zylinder in der zweiten SQUID-Schleife erhéhten sich beide
Beitrage zur spektralen Leistungsdichte Sg um einen Faktor zwei. Aufserdem konnte
beobachtet werden, dass das 1/ f-Rauschen im Bereich zwischen 30 mK und 4,2 K un-
abhéngig von der Temperatur ist, aber linear mit der Erbium-Konzentration in den
Au:Er-Zylindern zunimmt. Dies legt die Vermutung nahe, dass dieser Rauschbeitrag
durch die Erbium-Ionen verursacht wird. Obwohl sich die hier verwendeten Au:Er-
Legierungen um zwei bis drei Grofenordnungen iiber der Ubergangstemperatur zu
einem Spinglas befinden, legt diese Beobachtung weiterhin nahe, dass ein kleiner
Anteil an magnetischen Momenten im Sensor iiberraschend lange Relaxationszei-
ten von bis iiber eine Sekunde besitzt. Derartiges Verhalten wurde in der Literatur
bisher nicht diskutiert und wird derzeit in Wechselfeld-Suszeptibilitdtsmessungen
untersucht [Hof12].

Durch weitere Untersuchungen in metallischen Kalorimetern mit unterschied-
lichsten Geometrien konnte ermittelt werden, dass jedes der Ng, Erbium-Ionen im
Temperatursensor ein Rauschen des magnetischen Moments von S,,(f) ~ 0,13/ f
aufweist, das sich in der Summe als magnetisches Flussrauschen

_ 1 (G
==
in der Detektionsspule niederschligt [Fle03].

S@,Er(f)

Sm(f)NEx (4.4)

In [Hof12| wurde aus dem Imaginérteil der gemessenen Wechselfeld-Suszeptibilitét
iiber das Fluktuations-Dissipations-Theorem eine Vorhersage fiir das magnetische
Flussrauschen aufgestellt. Diese ersten Ergebnisse zeigen eine gute Ubereinstimmung
zu Gleichung 4.4 und unterstiitzen die Annahme, dass Au:Er auch bei Temperaturen
weit iiber dem Spinglas-Ubergang Eigenschaften eines solchen frustrierten Systems
aufweist.

Rauschen der Ausleseelektronik

Wie in Kapitel 5.3 und 5.5 erldutert wird, erzeugen die zur Auslesung des De-
tektorsignals verwendeten SQUID-Magnetometer ebenfalls ein Rauschen Sgg sq(f),
dass sich aus einem frequenzunabhéngigen Beitrag und einem Anteil, der sich pro-
portional zu 1/f verhilt, zusammensetzt. Auch die Raumtemperaturelektronik, die
das SQUID-Signal verstérkt, tragt mit einem weifen Spannungsrauschen zum Ge-
samtrauschen des Aufbaus bei. Das Gesamtrauschen der verwendeten zweistufigen
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SQUID-Anordnungen inklusive des Beitrags der Raumtemperaturelektronik ist in
Tabelle 5.1 zusammengefasst.

4.1.2 Zu erwartende Energieauflésung

Die in den vorangegangenen Abschnitten vorgestellten Rauschquellen sind iiber die
gesamte Signalkette des Detektoraufbaus verteilt. Um die einzelnen Rauschbeitra-
ge vergleichen zu konnen, werden diese mithilfe der Flusssensitivitit d®/dE und
der Fluss-zu-Fluss-Konversion 6®g/d®, die die induktive Kopplung zwischen Detek-
tionsspule und SQUID-Magnetometer beschreibt, auf ein scheinbares Rauschen des
magnetischen Flusses im SQUID-Magnetometer projiziert. Durch Addition erhélt
man somit fiir das Gesamtrauschen des Detektors

5B\ [ (1 dd\”
S@S,ges = (5—(;) ((E @> SEZ,TD + S<1>7Er + S@J) + S‘i’s,SQ . (4.5)

In Abbildung 4.1a sind die einzelnen Rauschbeitrige sowie das resultierende Ge-
samtrauschen wiedergegeben, wie es fiir die in Kapitel 4.2 diskutierte Geometrie des
magnetischen Kalorimeters mit Zeitkonstanten 79 = 1pus und 7, = 25 ms und mit
den Parametern des SQUID-Magnetometers vom Typ C6X114W (siehe Tabelle 5.1)
zu erwarten ist. Wie man sieht ist das Gesamtrauschen bei Frequenzen unterhalb
von etwa 5HkHz durch das 1/f-Rauschen der Erbium-Ionen sowie durch die ther-
modynamischen Energiefluktuationen bestimmt, wéhrend bei hoheren Frequenzen
das weifle SQUID-Rauschen den dominanten Beitrag stellt. Der Anteil des magne-
tischen Johnson-Rauschens von Au:Er-Sensor und Absorber ist iiber den gesamten
Frequenzbereich gegeniiber den iibrigen Rauschquellen vernachléssighar.

Durch Transformation der den zeitlichen Verlauf des Detektorsignals beschrei-
benden Punktantwortfunktion p(¢) aus Gleichung 3.26 in den Frequenzraum, erhélt
man die spektrale Dichte des Signals

5| ~ 2n)
\/1 + (27r7’0f)2\/1 + (27T7’1f)2

Hierbei wurde angenommen, dass die Wéarmekapazitaten des Zeeman-Systems und

(4.6)

der Leitungselektronen etwa gleich grofs sind (8 ~ 0,5) und dass das Signal wesent-
lich schneller ansteigt als es abféllt (79 < 7). Ferner bildet die Transformation der
Punktantwortfunktion nur auf positive Frequenzen ab. Der aus den Parametern des
in Kapitel 4.2 vorgestellten Detektors resultierende Verlauf der spektrale Dichte des
Signals ist in Abbildung 4.1b dargestellt. Bei niedrigen Frequenzen ist die spektrale
Dichte frequenzunabhéngig, bis sie zundchst proportional zu 1/f und schlieflich mit
1/ f? abfillt. Die Abschneidefrequenzen sind hierbei durch die Zeitkonstanten 7, und
71 gegeben, die den Signalverlauf charakterisieren.



4.1. Optimierung der Geometrie und der Betriebsparameter 35

102 T T T 10-1 T T T
E — Gesamtrauschen — 102
< — — thermodyn. Flukt. ﬁ
%_ 10"} —— Johnson - I% 3
= . % 10
[5’ AN —-SQUID =
N x 10"
[ 0
9 10" | \\\ g
3 ~ — 10°
(35 T\ _______ ‘N
b I
0 =, -
S0} RS R
T N~ -
| | | \\ 10-7 | | |
10° 10 10* 10° b 10° 107 10* 10°
a) Frequenz f[HZ] ) Frequenz f [Hz]

Abb. 4.1 a) Frequenzabhiingige Leistungsdichte der einzelnen Rauschbeitrage und des re-
sultierenden Gesamtrauschens eines magnetischen Kalorimeters. b) Frequenzabhangigkeit der
spektralen Dichte des Detektorsignals und des Signal-zu-Rauschen-Verhéltnisses.

Aus der spektralen Dichte des Detektorsignals und dem scheinbaren Gesamtrau-
schen des Energieinhalts des Zeeman-Systems

§®g dd
SEZ7geS(f) = 52 (5_(1) d_E> S@s,ges(f) (47)
lasst sich nun das Signal-zu-Rauschen-Verhéltnis
SNR(f) = p(f) (4.8)
SEz,ges(f)

bilden, welches ebenfalls in Abbildung 4.1b enthalten ist. Aus diesem kann durch eine
Integration iiber den gesamten Frequenzraum die zu erwartende Energieauflosung
des Detektoraufbaus gemafs

[SIES

ABpwiyv = 2V21In 2 / SNR?(f)df (4.9)
0

berechnet werden.

Meist ist durch die Anwendung, fiir die ein magnetisches Kalorimeter konzipiert
wird, die Geometrie des Absorbers fest vorgegeben, um eine gewisse Detektionsfla-
che bei einer bestimmten Absorptionswahrscheinlichkeit abzudecken. Andere Grofen
wie zum Beispiel die Geometrie des Sensors oder die Konzentration der darin ent-
haltenen magnetischen Momente sind fiir die Anwendung hingegen meist nicht von
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Bedeutung. Wie in diesem und im vorherigen Kapitel gezeigt wurde, sind die Ant-
wort des Detektors auf einen Energieeintrag sowie die einzelnen Rauschbeitrage gut
verstanden, so dass die auf Basis der bekannten Detektorparameter eine préazise Vor-
hersage der Energieauflosung gemacht werden kann. Gleichermafsen war es bei der
Entwicklung des in dieser Arbeit beschriebenen magnetischen Kalorimeters dadurch
moglich, die nicht fest vorgegebenen Parameter so zu wahlen, dass eine moglichst
gute Energieauflosung erreicht werden kann. Da die meisten Groéflen an mehreren
Stellen in die Berechnungen eingehen, wurden numerische Methoden verwendet, um
die optimale Kombination der Detektorparameter zu bestimmen.

4.1.3 Optimale Detektorgeometrie und Betriebsparameter

Um eine hohe Absorptionswahrscheinlichkeit fiir Rontgenphotonen bis 200 keV zu
erreichen, wurde fiir das in dieser Arbeit entwickelte magnetische Kalorimeter ein
Rontgenabsorber aus Gold mit einer Dicke von 200 pm und einer Fliche von 1 mm?
gewahlt. Die Abklingzeit der Signale sollte bei der angestrebten Arbeitstempera-
tur von 30 mK etwa 8 ms betragen und kann tiber die thermische Ankopplung des
Temperatursensors an das Warmebad eingestellt werden. Aufgrund der Tatsache,
dass kommerziell erhéltliche SQUID-Magnetometer und zugehorige Elektroniken
verwendet werden, sind deren Parameter nur durch die Wahl eines anderen Bau-
teils variierbar. Somit handelt es sich bei den freien Grofsen des Detektors um die
Flache As und Hohe hy des paramagnetischen Au:Er-Sensors, um die darin ent-
haltene Erbium-Konzentration xg, = Ng;/ (Nay, + Ng;), die Breite w der Streifen
der maanderférmigen Detektionsspule sowie deren Mitte-zu-Mitte-Abstand p. Die
von der Detektionsspule abgedeckte Flache entspricht der des Sensors, wiahrend die
Hohe der Streifen herstellungsbedingt auf 400 nm und die der Isolationsschicht zwi-
schen Detektionsspule und Au:Er-Sensor auf 200 nm festgelegt wurden. Des Wei-
teren kann wéahrend des Betriebs die Energieauflosung des Kalorimeters durch den
magnetfelderzeugenden Dauerstrom Iy in der Detektionsspule und durch die Wahl
der Arbeitstemperatur T" beeinflusst werden. Fiir den letzten Parameter gilt grund-
sdtzlich, dass sich die Energieauflosung verbessert, je kélter der Detektor ist. Al-
lerdings konnen aufgrund des verwendeten Kryostaten und der Leistungsdissipation
der SQUIDs nicht beliebig niedrige Temperaturen erreicht werden. Auferdem nimmt
die Abklingzeit des Signals bei Verringerung der Temperatur zu, so dass sich bei zu
hohen Ereignisraten die einzelnen Signale zeitlich iiberlappen kénnten.

Mit diesen Vorgaben und einer angenommenen Betriebstemperatur von 30 mK
wurden die freien Grofen des Detektors in einer numerischen Simulation variiert
und zu jeder Parameterkombination die zuvor beschriebenen Rauschbeitrige sowie
die Punktantwortfunktion numerisch berechnet. Diese Berechnungen wurden fiir die
Verwendung zweier moglicher SQUID-Magnetometer, deren Eigenschaften in Kapi-



4.1. Optimierung der Geometrie und der Betriebsparameter

37

absolutes Optimum A=A,

SQUID C4XS116W C6X114W C4XS116W C6X114W
Ay 1,64 mm? 0,42 mm? 1 mm? 1 mm?
hs 4,1 pm 4,5 um 3,7 pm 3,4 pm
TEr 332 ppm 736 ppm 567 ppm 607 ppm
w 6 pm 6 pm 4,25 pm 6 pm
P 10 pm 10 pm 10 pm 10 pm
Iy 99 mA 132mA 98 mA 105 mA

A ErwaMm 34,8eV 33,7eV 34,8eV 36,0eV
d®/dE | 2,21m®Py/keV | 3,04mPy/keV || 2,55 mPy/keV | 2,35 mP,/keV

g /5P 1,00 % 2,32 % 1,11% 1,15%

Tab. 4.1 Optimale Parameter und resultierende Vorhersagen fiir die Energieauflésung, die
Signalgrofse und die Fluss-zu-Fluss-Konversion von magnetischen Kalorimetern mit zwei paral-
lel geschalteten, midanderférmigen Detektionsspulen, die jeweils einen Au:Er-Sensor und einen
2000 pm - 500 pm - 200 pm grofsen Rontgenabsorber aus Gold besitzen, bei einer Betriebstem-
peratur von 30 mK. Eine Erlduterung der verschiedenen Randbedingungen erfolgt im Text.

tel 5.6 diskutiert werden, durchgefiihrt. Die Kombinationen der freien Detektorpa-
rameter, fiir die die besten Energieauflésungen zu erwarten sind, sind in den ersten
beiden Spalten von Tabelle 4.1 dargestellt. In beiden Fallen liegt die vorhergesagte
Energieauflosung bei etwa 34 eV.

In der fiir die Verwendung des SQUIDs C6X114W optimalen Detektorgeometrie
deckt der Sensor eine kleinere Fliache ab als der Rontgenabsorber. Dies bedeutet,
dass der Absorber in diesem Falle iiber den Sensor hinausragt ohne das Substrat,
auf dem der Detektor strukturiert wird, zu beriihren. Zu dem Zeitpunkt, zu dem
das hier diskutierte magnetische Kalorimeter entwickelt wurde, existierte zwar ein
Fertigungsprozess, um freistehende Rontgenabsorber mit einer Dicke bis etwa 7 pm
herzustellen [Pab08, Fle09], allerdings konnte dieser nicht fiir die Fabrikation von
mit 200 pm wesentlich dickeren Goldschichten angewandt werden.

Bei Optimierung beziiglich des alternativen SQUID-Magnetometers C4XS116W
fallt die optimale Sensorfliche grofer aus als die des Rontgenabsorbers. Eine Ver-
vielfaltigung eines solchen Detektors, wie sie in der spateren Anwendung zur Ver-
grofserung der aktiven Detektionsflaiche bendtigt wird, fithrt aufgrund der grofen
Sensorfliche zwangslaufig zu grofsen Abstdnden zwischen den einzelnen Absorbern
und damit zu einer schlechten Ausfiillung der Detektionsflache.

Aus diesen beiden Griinden wurde fiir die letztendlich gewahlte Geometrie des
hier entwickelten Detektors auf eine optimale Anpassung der Sensorfldche verzichtet
und diese stattdessen mit der Fldche des Rontgenabsorbers gleichgesetzt. Wie aus
der dritten und vierten Spalte der Tabelle hervorgeht, hat dies bei Variation der
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Abb. 4.2 Schematische Darstellung des entwickelten Detektorchips. Die unterschiedlichen
Farben entsprechen den verschiedenen mikrostrukturierten Lagen des Detektors. Detailan-
sichten der schwarz umrandeten Bereiche sind in Abbildung 4.3 dargestellt.

itbrigen Grofen und der Verwendung des C4XS116W-SQUIDs keinen nennenswerten
Einfluss auf die zu erreichende Energieauflosung. Bei Nutzung des SQUIDs vom Typ
C6X114W verschlechtert sich die Energieauflosung nur um etwa 7 %.

4.2 Entwurf des entwickelten magnetischen Kalorimeters

Basierend auf den Ergebnissen der Optimierungsrechnungen, die in Abschnitt 4.1.3
vorgestellt wurden, wurde ein Rontgendetektor entwickelt, der sich aus vier identi-
schen, gradiometrisch aufgebauten metallischen Kalorimetern zusammensetzt. Ab-
bildung 4.2 zeigt in der Draufsicht eine Skizze des resultierenden Chips, der eine
Grofse von 6,8mm - 5mm besitzt. Um einige Strukturen besser zu erkennen, ist
in der Skizze eines der Pixel ohne Au:Er-Sensor und Rontgenabsorber dargestellt.
Detailansichten der umrandeten Bereiche sind in Abbildung 4.3 zu sehen. Die un-
terschiedlichen Lagen sind wie in der Legende angedeutet farblich gekennzeichnet.
Auferdem ist in Abbildung 4.4 ein Foto eines der produzierten Chips dargestellt.

Ein grofer Anteil des Chips wird durch die acht méanderférmigen Detektionsspu-
len @) bedeckt, wobei jeweils zwei benachbarte Spulen eine geschlossene supraleiten-
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b)

Abb. 4.3 Detailansichten eines der magnetischen Kalorimeter des Detektorchips aus Abbil-
dung 4.2.

de Schleife bilden. Jeder Maander besteht aus zweihundert Streifen mit einer Breite
von 6 um, einer Lange von 500 pm und einem Mitte-zu-Mitte-Abstand von 10 pm.
Zur Einspeisung des felderzeugenden Dauerstroms dienen die Kontaktflichen B8) am
linken Rand des Chips. Je nachdem, welche der Flachen kontaktiert werden, ist es
moglich, den Strom in jede Detektionsspule unabhéngig einzuprigen oder mehrere
in Serie zu schalten und somit gleichzeitig mit dem Dauerstrom zu praparieren.

Am unteren Rand des Chips sind die Kontaktflachen (©) zu sehen, {iber die mit-
tels Aluminium-Bonddrahten die Verbindung zu den Einkoppelspulen der SQUIDs
hergestellt wird. Um die Streuinduktivitét der Leiterbahnen, die zu diesen Kontakt-
flachen fithren, moglichst gering zu halten, sind diese im Vergleich zu den Streifen
der Detektionsspule sehr breit ausgefiihrt und verlaufen in geringem Abstand zu-
einander. Zusitzlich werden die Leitungen durch supraleitende Streifen © in der
zweiten Nioblage abgedeckt. Wie aus der Skizze in Abbildung 3.4c hervorgeht, ist es
an einer Stelle dieser Leitungen nétig, die Leitungsbahn, mit der die beiden Detekti-
onsspulen verbunden werden, zu kreuzen. Dies wird durch zwei supraleitendes Vias
(B zwischen erster und zweiter Nioblage und eine Briicke in der zweiten Nioblage (®)
realisiert.

Die zur Préparation des felderzeugenden Stroms benétigten Dauerstromschalter
(sieche Abschnitt 6.4) werden durch einen aus 75 nm dickem AuPd bestehenden Heiz-
widerstand @ von etwa 25 () realisiert, der auf einer Leiterbahn der supraleitenden
Detektionsspule platziert wird, aber galvanisch durch eine Isolationslage von dieser
getrennt ist. Zur Kontaktierung des Widerstands dienen in der zweiten Nioblage
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Abb. 4.4 Foto eines produzierten Chips der hier beschriebenen Geometrie. Der Einschub
zeigt eine Rasterelektronenmikroskop-Aufnahme der Réntgenabsorber.

ausgefiihrte Leitungen @ und die Kontaktflichen () am rechten Rand des Chips.
Je nach Kontaktierung ist es hier wiederum moglich jeden Heizwiderstand einzeln
oder mehrere in Serie zu betreiben.

Jede Detektionsspule ist von einer geschlossenen supraleitenden Bahn () umge-
ben. Aufgrund des Effekts der magnetischen Flusserhaltung dient diese Konstruktion
der Abschirmung magnetischer Storfelder.

Die paramagnetischen Temperatursensoren aus Au:Er &) werden mit einer Flache
von 500 pm - 2000 pm auf den méanderférmigen Detektionsspulen strukturiert und
von den Rontgenabsorbern aus Gold bedeckt. Am oberen Rand der Au:Er-Struktur
wird diese auf einer Breite von 300 pm und einer Lénge von 200 nm fortgesetzt
und kontaktiert eine T-formige Struktur aus 1pm dickem Gold ©. Deren breites
Ende kann mittels Gold-Drahten mit dem als Wérmebad fungierenden Chiptrager
verbunden werden (siehe Kapitel 6.2). Die Geometrie dieser thermischen Verbindung
ist so konzipiert, dass mit den in der letzten Spalte von Tabelle 4.1 angegebenen
Parametern bei einer Temperatur von 30 mK eine Abklingzeit des Detektorsignals
von 11 ~ 8 ms erzielt wird.

Der Abstand zwischen den einzelnen Rontgenabsorbern betragt 55 pm, wodurch
innerhalb dieser aus acht Pixeln bestehenden Detektorzeile 91 % der Gesamtfliche
als aktive Detektionsfliche zur Verfiigung steht.
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Bei den links und rechts der Detektorzeile befindlichen Elementen &) handelt es
sich um Strukturen, die bei der Herstellung eine Ausrichtung der einzelnen Lagen
zueinander mit einer Genauigkeit von bis zu 1pm ermoglichen. Beim Betrieb des
Kalorimeters erfiillen diese Strukturen sowie die am Rand befindlichen Bahnen ),
die zur Anodisierung der Niob-Oberfliche und zur galvanischen Abscheidung der
Absorber (siche Abschnitt 4.3) benétigt werden, keine Funktion mehr.

4.3 Herstellung der Detektoren

Das in Abschnitt 4.2 vorgestellte magnetische Kalorimeter setzt sich aus insgesamt
acht verschiedenen Schichten zusammen, die sukzessive auf ein Substrat aufgebracht
wurden. Die Deposition der unterschiedlichen Lagen erfolgte tiber Kathodenzer-
staubungsprozesse oder iiber galvanische Abscheidung. Deren Strukturierung wurde
unter Verwendung von UV-Lithographie und mittels nass-chemischem Atzen oder
iiber Lift-off-Techniken erreicht. Eine ausfiihrliche Beschreibung der verwendeten
Mikrostrukturierungstechniken findet sich zum Beispiel in [Pie08|, [Pab08] und wird
im Folgenden zusammengefasst. Da die Strukturen der magnetischen Kalorimeter
Ausdehnungen von nur einigen Mikrometern besitzen, erfolgte zur Reduktion der
durch Verunreinigungen bedingten Produktionsfehler die gesamte Lithographie und
Strukturierung sowie die meisten Depositionsschritte in einem Reinraum der Klasse

ISO 5.

Fiir die Kathodenzerstdubung stand zum einen ein System vom Typ Alcatel
SCM 601 zur Verfiigung, welches sich aufserhalb des Reinraums befindet. Die An-
lage besitzt einen Basisdruck von etwa 5- 107" mbar und erlaubt den Einsatz von
bis zu vier unterschiedlichen Target!-Materialien zur Herstellung von Mehrschicht-
strukturen ohne zwischenzeitliches Offnen der Prozesskammer. Des Weiteren ist es
in dieser Anlage mdoglich mittels einer sogenannten rf-Sputterkanone elektrisch iso-
lierende Materialien abzuscheiden.

Das zweite verfiighbare Kathodenzerstaubungssystem stammt von der Firma DCA
Instruments? und befindet sich innerhalb des Reinraums. Es handelt sich hierbei um
eine Ultrahochvakuum-Anlage mit einem Basisdruck von etwa 2 - 10~ mbar in der
Prozesskammer, welche iiber eine auf etwa 10~%mbar evakuierbare Schleuse mit
dem zu beschichtenden Substrat beladen wird. Die Anlage ist mit vier dc- und einer
rf-Sputterkanone ausgestattet. Zwei der Kanonen konnen gegeneinander verkippt
werden, um zwei verschiedene Materialien gleichzeitig auf das Substrat abzuscheiden.

'Der Begriff Target bezeichnet das wihrend der Kathodenzerstiubung eingesetzte Vollmaterial,
das mit Argon-Ionen beschossen wird, um einzelne Atome oder Atomgruppen herauszuschlagen und
in die Gasphase zu iiberfiihren.

2DCA Instruments Oy, Vajossuonkatu 8, 20360 Turku, Finnland, www.dca.fi.
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Diese beiden Kanonen sind mit einem isotopenangereicherten Au:Er-Target mit einer
Erbium-Konzentration von 855 ppm und einem hochreinen Gold-Target ausgestattet
und erlauben iiber Variation der relativen Depositionsraten eine Verdiinnung der
Erbium-Konzentration in der aufgebrachten Schicht auf nahezu beliebige Werte.
Zwei unterschiedliche Substratpositionen ermoglichen es, das Substrat wéhrend der
Deposition zum Ausgleichen von Schichtdickenvariationen mit etwa 5U/min um
seine Achse zu rotieren sowie dessen Temperatur im Bereich von 15°C bis 600 °C
zu variieren. In der Schleuse der Anlage ist eine lonenkanone installiert, mit der
das Substrat vor der Deposition der jeweiligen Schicht von Lackresten und anderen
Verunreinigungen gesédubert werden kann.

Die lithographischen Prozessschritte wurden mit einem UV-Belichter vom Typ
Siiss MJB3? durchgefiihrt. Als UV-Masken dienten 10 cm - 10 cm grofe, mit Chrom
beschichtete Kalk-Natron-Glasscheiben*, die selbst wiederum mithilfe eines UV-
Laser-Lithographen des Modells DWL 66° strukturiert wurden.

Als Substrat diente ein einseitig polierter Saphir-Wafer® mit einem Durchmesser
von 5cm und einer Dicke von 430 pm, der Raum fiir 34 Detektorchips” bietet.

Die erste Lage, die unter Verwendung der DCA-Kathodenzerstaubungsanlage auf
den Wafer aufgebracht wurde, besteht aus einer 400 nm dicken Niob-Schicht. Die
Strukturierung dieser Schicht erfolgte unter Verwendung des Fotolacks AZ 5214 E®
mittels nass-chemischen Atzens in einer aus Flusssiure (HF), Salpetersiure (HNO,)
und Wasser (im Verhéltnis 1 : 6 : 10) bestehenden Losung. Die Strukturen in der
ersten Lage beinhalten die maanderféormigen Detektionsspulen und einen Grofteil
der elektrischen Zuleitungen und Verbindungen.

Zur elektrischen Isolation der Niob-Strukturen von den folgenden metallischen
Lagen wurde durch einen Anodisierungsprozess die Niob-Oberfliche oxidiert. Hierzu
wurde eine Losung aus Ethylenglykol (C,HgO,), Wasser und Ammonium-Pentaborat
((NH,)B;0O4) im Verhéltnis 25 : 19 : 4 verwendet und das Niob im Vergleich zu einer
Referenzelektrode auf einem positiven Potenzial von 25V gehalten, wodurch an der
Oberflidche eine 50nm dicke Schicht aus Nb,O; entstand. Um die Spannungsver-

3Siiss MicroTec AG, Schleissheimer Strake 90, 85748 Garching, www.suss.com.

4Clean Surface Technology Inc., 3-20-29, Omagari, Samukawamachi, 253-0113 Koza-Gun, Japan.

5Heidelberg Instruments Mikrotechnik GmbH, Tullastrafe 2, 69126 Heidelberg, www.himt.de.

6CrysTec GmbH, Képenicker Strake 325, 12555 Berlin, www.crystec.de.

"Neben dem in Abschnitt 4.2 vorgestellten Entwurf existieren zwei weitere Chips, die sich nur
durch deren Gréfe (12mm - 5mm bzw. 4,6 mm - 5mm) und die rdumliche Verteilung der Kontak-
tierungsflachen unterscheiden.

8Alle Fotolacke mit der Typbezeichnung AZ...: Entwicklung und Herstellung AZ Electro-
nic Materials Services Ltd, 1 Furzeground Way, Stockley Park UB11 1BD, Grofbritannien,
www.azem.com. Vertrieb durch MicroChemicals GmbH, Nicolaus-Otto-Strafe 39, 89079 Ulm,
www.microchemicals.de.
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sorgung wahrend des Anodisierens zu erméglichen, sind alle Niob-Strukturen mit
in der gleichen Lage erzeugten Leiterbahnen verbunden, die entlang der Kanten
der einzelnen Chips den gesamten Wafer durchziehen und am Waferrand mit einer
Spannungsquelle kontaktiert wurden. Die Trennung der resultierenden elektrischen
Kurzschliisse erfolgte bei der spateren Zerlegung des Wafers in einzelne Chips. Ei-
ne strukturierte Lackschicht aus AZ 5214 E verhinderte wahrend des Anodisierens,
dass die Kontaktflichen am Rand der Chips sowie die Vias, die einen elektrischen
Kontakt zu der zweiten Niob-Lage herstellen sollen, oxidiert werden.

Als zusétzliche Isolation zu den folgenden Lagen wurde eine 200 nm dicke Schicht
aus Si0, mittels Kathodenzerstdaubung im Alcatel-System auf das Substrat aufge-
bracht und durch einen Lift-off-Prozess unter Verwendung von AZ 5214 E struk-
turiert, wobei die gleiche lithographische Maske wie bei dem vorherigen Anodisie-
rungsprozess zum Einsatz kam.

Die Strukturierung der fiir den Dauerstromschalter benotigten Heizwiderstande
erfolgte in der dritten Lage. Diese wurde wiederum in der Alcatel-Anlage hergestellt
und besteht aus einer 75 nm dicken Schicht einer Legierung aus Gold und Palladium.
Um die Haftung der AuPd-Schicht zu dem darunterliegenden SiO, zu verbessern,
wurde zuvor ein etwa 5nm dicker Titan-Film aufgebracht®. Zur Strukturierung der
aufgebrachten Schicht wurde erneut ein Lift-off-Prozess unter Einsatz von AZ 5214 E
verwendet.

Es folgte nun eine zweite, 400 nm dicke Niob-Lage, welche die elektrischen Zu-
leitungen zu den AuPd-Heizwiderstdnden, die zur Reduktion der Streuinduktivitét
dienenden Abdeckungen der Leiterbahnen zur Einkoppelspule des SQUIDs, sowie
die magnetischen Abschirmungen in Form von supraleitenden Rahmen um die De-
tektionsspulen beinhaltet. Per Lift-off-Prozess unter Verwendung von AZ 5214 E
wurde die in der DCA-Anlage hergestellte Schicht strukturiert.

Eine weitere SiO,-Schicht, die wiederum mittels Kathodenzerstdubung und Lift-
off erzeugt wurde, fungiert als elektrische Isolation zwischen der zweiten Niob-Lage
und den folgenden Gold- und Au:Er-Strukturen.

Die sechste Lage beinhaltet die T-férmigen Strukturen aus Gold, die der thermi-
schen Ankopplung der paramagnetischen Sensoren an das Warmebad dienen. Au-
fserdem wurde in dieser Lage ein entlang der Chipkanten verlaufendes Leitungsnetz
erzeugt, dass spéater bei der galvanischen Abscheidung der Rontgenabsorber beno-
tigt wurde. Die Goldschicht besitzt eine Dicke von 1 pm und wurde in der DCA-
Ultrahochvakuum-Anlage produziert, wobei ein zuvor aufgebrachter, 2nm dicker
Niob-Film hierbei die Funktion des Haftvermittlers zur darunter liegenden Schicht

9Aufgrund der geringen Dicke des Films ist die Supraleitung in diesem Material durch den
Proximity-Effekt vermutlich unterdriickt.
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iibernimmt. Bei dem zur Strukturierung verwendeten Lift-off-Prozess kam bei dieser
Lage der Fotolack AZ 6632 zum Einsatz, da dieser sich fiir solch hohe Schichtdicken
besser eignet als AZ 5214 E.

Die Herstellung der paramagnetischen Temperatursensoren erfolgte in der sieb-
ten Lage. Hierzu wurde ein in dem DCA-System eingebautes isotopenangereichertes
Au:Er-Target mit einer Erbium-Konzentration von 855 ppm verwendet. Wie zuvor
beschrieben, kann der Erbium-Anteil in der Schicht durch gleichzeitiges Abscheiden
von dem Au:Er- und dem Gold-Target nahezu beliebig reduziert werden. Die in
Kapitel 4.1.3 durchgefiihrten Berechnungen empfehlen eine Au:FEr-Schichtdicke von
3,4 um bei einer Erbium-Konzentration von 607 ppm. Bei der Produktion der in die-
ser Arbeit diskutierten Detektoren wurde jedoch auf die Beimischung von Gold zu-
gunsten des Materialverbrauchs verzichtet und stattdessen eine Au:Ergss ppm-Schicht
mit einer Dicke von 2,4 pm erzeugt, da dadurch keine nennenswerte Verschlechterung
der Energieauflosung zu erwarten war. Jedoch wurde hierbei nicht berticksichtigt,
dass die thermische Ankopplung der Temperatursensoren an das Wérmebad eben-
falls teilweise durch die Au:Er-Struktur gegeben ist, weshalb es wie in Kapitel 7.4.1
dargestellt aufgrund der geringeren Schichtdicke zu einer grofseren Abklingzeit des
Detektorsignals als urspriinglich geplant kommt. Die Strukturierung der deponier-
ten Schicht erfolgte wiederum iiber einen Lift-off-Prozess, in diesem Falle unter Ver-
wendung des Negativ-Fotolacks AZ nLOF 2070. Wie bei der zuvor aufgebrachten
Gold-Lage wird die mechanische Haftung zum Substrat durch einen 2nm dicken
Niob-Film gewahrleistet. Die Au:Er-Schicht wurde mit einer 100 nm dicken Niob-
Schicht iiberzogen, die bei dem folgenden Produktionsschritt, der Herstellung der
Roéntgenabsorber aus Gold, benotigt wurde.

Abschliefsend folgte in der achten Lage die Herstellung der Rontgenabsorber aus
Gold. Da die gewiinschte Schichtdicke von 200 pm mittels Kathodenzerstdaubung mit
einem sehr hohen Materialverbrauch und Zeitaufwand einhergehen wiirde, wurde fiir
die Erzeugung dieser Lage stattdessen ein galvanischer Abscheidungsprozess eta-
bliert. Neben den zuvor genannten offensichtlichen Argumenten besitzen galvanisch
abgeschiedene Schichten den Vorteil, dass deren Kristallstruktur besser ausgepragt
ist als die in mittels Kathodenzerstdubung produzierten Strukturen, was zu einem
hoheren Restwiderstandsverhéltnis und damit zu einer hoheren thermischen Leit-
fahigkeit bei tiefen Temperaturen fiithrt. Fiir die Herstellung der Rontgenabsorber
wurde der sulfit-basierende Gold-Elektrolyt AGC MicroVision!® mit einem Gold-
Gehalt von 17 g/l verwendet. Zur Formgebung der aufwachsenden Gold-Strukturen
kam der Negativ-Fotolack SU-8 100'! zum Einsatz, der in einer etwa 250 pm hohen

10Wieland Dental 4+ Technik GmbH & Co. KG, Schwenninger Strafe 13, 75179 Pforzheim,
www.wieland-dental.de.

UEntwicklung und Herstellung MicroChem Corp., 90 Oak Street, Newton, MA 02464, USA,
www.microchem.com. Vertrieb durch Micro Resist Technology GmbH, Kd&penicker Strafe 325,
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Schicht auf den Wafer aufgebracht und mittels UV-Lithographie strukturiert wurde.
Als Keimschicht fiir das abgeschiedene Gold fungierten die bereits strukturierten
Au:Er-Sensoren, die iiber das in der sechsten Lage produzierte Leitungsnetz mitein-
ander elektrisch verbunden waren und mit einer Stromquelle kontaktiert wurden.
Die auf dem Au:Er befindliche Niob-Schicht diente als Opferlage und wurde vor der
galvanischen Abscheidung nass-chemisch mit der zur Strukturierung der ersten Niob-
Lage verwendeten HF : HNO, : H,O-Atzlésung entfernt, um eine moglichst saubere
Oberflache zu erhalten. Die Wahl des Opfermaterials fiel hierbei auf Niob, da dies
im Gegensatz zu den meisten anderen verfiigharen Materialien an der Grenzflache
keine Legierung mit dem darunterliegenden Gold eingeht und sich somit restlos wie-
der entfernen lisst. Die galvanische Abscheidung erfolgte bei einer Stromdichte von
5mA /cm?, was einer Depositionsrate von 317 nm/min und somit einer Gesamtdauer
von 7 Stunden und 22 Minuten entspricht.

12555 Berlin, www.microresist.de.
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5. Magnetometer

Um die in der Detektionsspule des Detektors durch Absorption eines Photons er-
zeugte magnetische Flussinderung nachzuweisen, bietet sich die Verwendung von
SQUID!-Magnetometern an. Fiir den in dieser Arbeit behandelten experimentel-
len Aufbau wurden ausschliefslich de-SQUID-Magnetometer, also SQUIDs mit zwei
Josephson-Kontakten, verwendet. Daher soll sich dieses Kapitel nur mit SQUIDs
dieses Typs beschéftigen. Eine ausfiihrliche Beschreibung und theoretische Behand-
lung von Josephson-Kontakten und SQUIDs findet sich zum Beispiel in [Wei96] oder
[Cla04].

5.1 dc-SQUID-Magnetometer

Ein dc-SQUID-Magnetometer besteht aus zwei parallel geschalteten supraleiten-
den Leitungen, die jeweils an einer Stelle durch einen nichtleitenden, sogenannten
Josephson-Kontakt unterbrochen sind. Um hysteretische Effekte zu vermeiden, be-
findet sich parallel zu jedem Josephson-Kontakt ein sogenannter Shunt-Widerstand

[Wei96]. Abbildung 5.1a zeigt eine Schemazeichnung eines solchen geshunteten dc-
SQUIDs.

Ohne die Josephson-Kontakte wére der magnetische Fluss, der die durch die bei-
den supraleitenden Pfade eingeschlossene Fliache durchsetzt, als ganzzahliges Viel-
faches des magnetischen Flussquants ®; = h/2e = 2,07 - 107 V s quantisiert und,
solange die Supraleitung nicht unterbrochen wird, konstant. Die Josephson-Kontakte
erlauben jedoch, das magnetischer Fluss in die eingeschlossene Fléche eindringen und
aus dieser austreten kann.

Treibt man durch das SQUID einen kleinen Betriebsstrom 1, so fliefst dieser oh-
ne Spannungsabfall iiber beide Josephson-Kontakte, da die Cooper-Paare kohéarent
durch die Barrieren tunneln konnen. Allerdings ist dies nur bis zu einer kritischen
Stromstérke . moglich. Bei hoheren Stromen verlieren die Cooper-Paare ihre Ko-
harenz. Quasiteilchen, also aufgebrochene Cooper-Paare, konnen jedoch weiterhin
durch die Josephson-Kontakte tunneln, allerdings fiihrt dies zu einem Spannungs-
abfall iiber den Kontakten und damit iiber dem gesamten SQUID. Der Wert des
kritischen Stroms ist periodisch von dem magnetischen Fluss ® abhéngig, der die
durch die beiden supraleitenden Pfade eingeschlossene Fliche durchsetzt. Ubersteigt
der Betriebsstrom Iy, den kritischen Strom I., so fliefit auch Strom {iber die parallel

Englisches Akronym fiir Superconducting Quantum Interference Device.
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Abb. 5.1 de-SQUID. a) Schematische Darstellung. b) Strom-Spannungs-Charakteristik fiir
einen magnetischen Fluss von ® = n®, beziehungsweise ® = (n +1/2) @, im SQUID. c)
Spannungsabfall iiber dem SQUID bei einem konstanten Betriebsstrom von 31 1A als Funktion
des magnetischen Flusses.

zu den Josephson-Kontakten geschalteten Shunt-Widerstdnde und der Spannungs-
abfall iber dem SQUID néhert sich mit steigendem Strom I, asymptotisch einem
ohmschen Verhalten an.

Abbildung 5.1b zeigt den Spannungsabfall iber dem SQUID als Funktion des
Betriebsstroms fiir die beiden Extremfélle ® = n®y und & = (n + %) ®qy. In Ab-
bildung 5.1c ist die daraus folgende periodische Abhéngigkeit des Spannungssi-
gnals vom magnetischen Fluss dargestellt, wenn das SQUID mit einer Stromstérke
I, > I.(n®y) betriecben wird. Somit fungiert das SQUID bei einem solchen Be-
triebsstrom als Fluss-Spannungs-Wandler. Letztendlich ldsst sich mit einem SQUID
jede physikalische Grofe, die eine magnetische Flusséinderung in der SQUID-Schleife
erzeugt, in ein Spannungssignal umsetzen. Dazu gehoéren zum Beispiel elektrischer
Strom und Spannung, Magnetfeldstérke oder die rdumliche Verschiebung eines me-
tallischen oder supraleitenden Korpers. Im Falle der in dieser Arbeit beschriebenen
Anwendung dient das SQUID als Flussverstarker. Dabei verursacht der durch eine
Flussdnderung 6% im magnetischen Kalorimeter erzeugte Signalstrom I (siehe Ka-
pitel 3) tiber eine Einkoppelspule eine Flussénderung 6®s = M;, I o< ¢ im SQUID.
Mit M, = k+/LinLs ist hier die Gegeninduktivitiit zwischen Einkoppelspule und
SQUID bezeichnet, wobei & < 1 deren Kopplung und L;, und Lg den jeweiligen
Induktivitdten entsprechen.

Die Steigung Vg = 0U /0P der Spannungs-Fluss-Charakteristik wird als Transfer-
koeffizient des SQUIDs bezeichnet und gibt an, wie sensitiv das SQUID auf Schwan-
kungen des magnetischen Flusses reagiert. Eine kleine Anderung des magnetischen
Flusses um d® erzeugt somit eine Spannungsénderung 6U = Vg (P)d®. Der Trans-
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Abb. 5.2 Schematische Darstellung einer Flux-Locked-Loop-Schaltung zur Linearisierung
des SQUID-Signals inklusive eines damit verbundenen magnetischen Kalorimeters.

ferkoeffizient ist bei einem magnetischen Fluss von & =~ (n + }1) ®; maximal und
besitzt dort einen Wert von Vg &~ R/ Lg, wobei R die Grofe der Shunt-Widerstiande
und Lg die Induktivitdt der SQUID-Schleife bezeichnet [Cla04].

Wie man aus Abbildung 5.1c erkennt, ist der Bereich, in dem die Spannung tiber
dem SQUID linear oder zumindest monoton von dem magnetischen Fluss abhingig
ist, mit 0Py ~ +Py/4 relativ klein. Um diesen Arbeitsbereich zu vergrofern,
wurde hier eine sogenannte Flux-Locked-Loop-Elektronik verwendet. Diese wird im
folgenden Abschnitt ndher beschrieben.

5.2 Linearisierung des SQUID-Signals

Die periodische Fluss-Spannung-Charakteristik des SQUIDs ldsst sich in ein linea-
res Ausgangssignal transformieren, in dem man den magnetischen Fluss im SQUID
durch eine Riickkoppelelektronik auf einen festen Wert stabilisiert, an dem der
Transferkoeffizient mdglichst grof ist. Hierzu bendtigt man eine zusatzliche Spu-
le in der Néahe der SQUID-Schleife, die es erlaubt, im SQUID einen zusétzlichen
magnetischen Fluss zu erzeugen, der gerade die zu detektierende Flussdnderung
kompensiert, also ein magnetischer Fluss gleicher Amplitude aber entgegengesetzter
Polaritét. Um den zusétzlichen Fluss zu regeln wird zunéchst die Spannung iiber dem
SQUID mittels eines rauscharmen Differenzverstérkers vorverstéirkt. Als Referenz-
potential Uy, dient hierbei die SQUID-Spannung an dem gewiinschten Arbeitspunkt
in der Fluss-Spannung-Kennlinie. Anschliefsend erzeugt ein Spannungsintegrator ein
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zum Ausgangssignal der Elektronik proportionales Spannungssignal, das iiber einen
Riickkoppelwiderstand Ry, einen Strom durch die Riickkoppelspule treibt. In Ab-
bildung 5.2 ist schematisch eine solche Flux-Locked-Loop-Schaltung dargestellt. Die
Grofse My, bezeichnet hierbei die Gegeninduktivitéit zwischen SQUID-Schleife und
Riickkoppelspule. Die Ausgangsspannung U des Spannungsintegrators ist dement-
sprechend geméf ®gp, = Mp,U/ Ry, proportional zum Kompensationsfluss ®g,.

5.3 Rauschen eines dc-SQUIDs

Wie jeder andere ohmsche Widerstand erzeugen auch die parallel zu den Josephson-
Kontakten geschalteten Shunt-Widersténde ein Stromrauschen, das durch die ther-
mische Bewegung der Elektronen hervorgerufen wird. Dieses bewirkt ein weifes (also
frequenzunabhéngiges) Spannungsrauschen Sy iiber dem SQUID, das sich in ein ma-
gnetisches Flussrauschen Sg, = Sp/V# iibersetzen ldsst. In [Tes77, Bru82| wurde
dieses Rauschen fiir ein optimiertes SQUID mithilfe von Computersimulationen zu

_ 16ksTL§
R
berechnet, wobei die zeitliche Entwicklung der Phasendifferenz der Wellenfunktion

S (5.1)

an den Josephson-Kontakten sowie deren parasitiare Kapazitaten beriicksichtigt wur-
den.

In der Literatur wird das Rauschen eines SQUIDs haufig auch mithilfe der soge-
nannten Energiesensitivitét

Sq;s
2Ls
in Einheiten des Planckschen Wirkungsquants h angegeben. Mittels dieser Grofe
erkennt man, dass sich das weilse SQUID-Rauschen, wie aus Gleichung 5.1 falsch-
licherweise anzunehmen wiére, durch Verringern der Arbeitstemperatur nicht auf
beliebig kleine Werte reduzieren lasst. Vielmehr kann aufgrund der Heisenbergschen
Unschérferelation die Energiesensitivitdt nur Werte eg 2 h/2 annehmen, wodurch

Eg = (52)

in diesem quantenmechanischen Grenzfall die Leistungsdichte Sg, des magnetischen
Flussrauschens nur noch linear von der Induktivitat der SQUID-Schleife Lg abhéngt.

Typische SQUID-Induktivitdten liegen im Bereich von 100 pH, wéhrend die Shunt-
Widerstande Werte um 5 (2 annehmen. Fiir ein solches SQUID wiirde man somit bei
einer Temperatur von 4,2 K ein weiftes Rauschen von \/T@s ~ 0,6 ndy/ VHz er-
warten. Verringert man die Temperatur unter etwa 300 mK, wiirde das Rauschen
allméhlich dem quantenmechanischen Limit entgegenstreben.

Zusétzlich zu dem weifsen Rauschen kann bei niedrigen Frequenzen ein frequenz-
abhéngiger Rauschbeitrag beobachtet werden, der vermutlich Defekten in den
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Abb. 5.3 Schematische Darstellung eines zweistufigen SQUID-Aufbaus mit Flux-Locked-
Loop-Elektronik inklusive eines damit verbundenen magnetischen Kalorimeters.

Josephson-Kontakten und dem iibrigen SQUID-Material zugeschrieben werden kann.
Dieser Beitrag zum Rauschen weist eine Frequenzabhéngigkeit Sg, o 1/f* mit
a ~ 0,6 — 1 auf, weshalb man von einem 1/ f-Rauschen spricht.

5.4 Zweistufiger SQUID-Aufbau

In der in Abbildung 5.2 dargestellten Flux-Locked-Loop-Schaltung ist das scheinbare
Flussrauschen des SQUIDs durch das Eingangsspannungsrauschen der bei Zimmer-
temperatur befindlichen Elektronik limitiert. Es ist daher sinnvoll, das Signal des
SQUIDs bei tiefen Temperaturen rauscharm vorzuverstiarken, bevor es an den Ein-
gang des Differenzverstarkers weitergeleitet wird. Eine naheliegende Moglichkeit dies
zu realisieren liegt in der Verwendung eines zusétzlichen de-SQUIDs, wie in Abbil-
dung 5.3 schematisch dargestellt. Hierbei erzeugt die magnetische Flussidnderung
A®; in dem urspriinglichen SQUID, im Folgenden als Detektor-SQUID bezeichnet,
einen Spannungsabfall Uy, der wiederum einen Strom I; = U; /R, durch den Last-
widerstand R, und die eingezeichnete Spule treibt. Diese dient als Einkoppelspule
fiir das zweite, sogenannte Verstarker-SQUID. Somit bewirkt I; eine magnetische
Flussdnderung A®s = M5/, im Verstéarker-SQUID, wobei M5 die Gegeninduktivi-
tat zwischen der Einkoppelspule und der SQUID-Schleife des Verstarkers bezeichnet.
Im Falle kleiner Signale im Detektor-SQUID erhélt man somit eine Fluss-zu-Fluss-
Verstarkung von Gg = A®y/Ad;.

Anstelle eines einzelnen Verstarker-SQUIDs wurde im Rahmen dieser Arbeit eine
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Serienschaltung mehrerer moglichst identischer SQUIDs verwendet. Diese verhalten
sich, solange sie vom gleichen magnetische Fluss durchdrungen werden, wie ein ein-
zelnes SQUID, wobei sich beim Einsatz von n SQUIDs (n = 14 beziehungsweise
n = 16 fir die in dieser Arbeit verwendeten SQUIDs) der Spannungsabfall tiber
der Serienschaltung um einen Faktor n vergrofert. Der grofite Vorteil eines solchen
Serienschaltung liegt jedoch darin, dass das Rauschen nur um einen Faktor /n
zunimmt. Somit ldsst sich der relative Beitrag des Tieftemperaturverstiarkers zum
Gesamtrauschen des Aufbaus stark reduzieren.?

5.5 Rauschen eines zweistufigen SQUID-Aufbaus mit FLL-
Elektronik

In einem zweistufigen SQUID-Aufbau wie in Abbildung 5.3, der mittels einer FLL-
Elektronik ausgelesen wird, kann das scheinbare Flussrauschen des Detektor-SQUIDs
wie folgt dargestellt werden:

4/€BTRg I Sq’sz n SU

Spg = S
nTTRTTET T TG

(5.3)

Der erste und dritte Term werden hierbei vom Flussrauschen des Detektor- be-
ziehungsweise des Verstarker-SQUIDs verursacht und bestehen jeweils aus dem in
Abschnitt 5.3 beschriebenen weifen Anteil und einem Anteil proportional zu 1/f.
Der zweite Summand entspricht dem thermischen Rauschen des Lastwiderstands
R,. Der Beitrag des Spannungsrauschens der Elektronik, die sich bei Raumtempe-
ratur befindet, ist durch den letzten Summanden wiedergegeben. Da sich diese vier
Rauschquellen an verschiedenen Positionen der Signalkette befinden, miissen diese
mit der Fluss-zu-Fluss-Verstiarkung G¢ und den Transferkoeffizienten Vg; und Vo
skaliert werden, um als Beitrag zum scheinbaren Flussrauschen im Detektor-SQUID
behandelt werden zu konnen.

5.6 Eigenschaften der verwendeten SQUID-Magnetometer

Um den in dieser Arbeit beschriebenen Detektor auszulesen, wurden vorrangig von
der Physikalisch-Technischen Bundesanstalt® produzierte de-SQUIDs verwendet. Es
handelt sich hierbei um vollstédndig mikrofabrizierte integrierte zweistufige SQUIDs.

2Da sich die Serienschaltung in der Handhabung wie ein einzelnes SQUID verhilt, wird im
Verlauf dieser Arbeit bei der Wortwahl nicht explizit zwischen einem einzelnen Verstérker-SQUID

und einer Serienschaltung von SQUIDs unterschieden.
3PTB, Abbestrafe 2-12, 10587 Berlin, www.ptb.de.
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C4XS116W | C6X114W
Chipgrofe d3mm-3mm | 3mm -3 mm
Kanile pro Chip 1 2
Detektor-SQUID
Induktivitat der SQUID-Schleife Lg 85 pH 115 pH
Induktivitdt der Einkoppelspule Liy 23,2nH 1,6 nH
Sensitivitdt Einkoppelspule 1/M;, 2,2nA /P 5,4pA /P
Sensitivitdt Riickkoppelspule 1/ Mg, 41,1 pA /g 45.31A /P
Lastwiderstand R, <10 <10
Verstarker-SQUID
SQUIDs in der Serienschaltung 16 14
Sensitivitdt Einkoppelspule 1/Mino 22.51A /P 25,31A /Py
Sensitivitdat Riickkoppelspule 1/Mp, 44 9 1A /Dq 50,6 pA /®,
Rauschen
Weifkes Rauschen bei 4 K V/Sogw | 0,6 1®y/vHz | 0,319/vHz
1/ f-Rauschen bei 4K und 1Hz | \/Saq1/7 | 6n®o/VHz | 3p®y/vHz

Tab. 5.1 Parameter der verwendeten SQUID-Magnetometer

Das heifst, Detektor- und Verstirker-SQUID befinden sich auf demselben Silizium-
chip. Die verwendeten SQUIDs tragen die Typbezeichnung C4XS116W beziehungs-
weise C6X114W und unterscheiden sich im Wesentlichen durch die Induktivitat der
Einkoppelspule des jeweiligen Detektor-SQUIDs. Die wichtigsten Parameter dieser
beiden SQUID-Typen sind in Tabelle 5.1 aufgelistet. Aufgrund der vergleichsweise
kleinen bendtigten Fléche sind auf dem 3mm - 3mm grofsen Siliziumchip im Falle
des C6X114W-SQUIDs zwei identische unabhéngige SQUID-Kanile untergebracht.
Mit einem solchen Chip liefsen sich also zwei Detektoren gleichzeitig auslesen. Das
C4XS116W-SQUID hingegen besitzt zwischen Einkoppelspule und Detektor-SQUID
einen zusitzlichen Transformator, um die stark unterschiedlichen Induktivitdten von
Einkoppelspule und SQUID-Schleife besser aneinander anzupassen. Dieser Transfor-
mator deckt allerdings eine vergleichsweise grofe Fléche ab, sodass nur ein solcher
SQUID-Aufbau auf dem Chip Platz findet. Es sollte angemerkt werden, dass es
sich bei den in Tabelle 5.1 angegebenen Induktivitdaten der Einkoppelspule und der
Detektor-SQUID-Schleife sowie der entsprechenden Sensitivitéat fiir das C4XS116W-
SQUID um effektive Werte handelt, in denen die Eigenschaften dieses Transforma-
tors bereits enthalten sind (siehe [Dru07]).

In beiden Fallen ist das Detektor-SQUID mit einer sogenannten Additional-
Positive-Feedback-Schaltung ausgestattet. Diese besteht aus einer zuséatzlichen Spu-
le, die sich im Signalweg zwischen dem Lastwiderstand R, und Einkoppelspule des
Verstirker-SQUIDs befindet. Uber diese Spule wird ein zusétzlicher magnetischer
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Fluss in das Detektor-SQUID eingekoppelt. Je nachdem, ob der Arbeitspunkt des
SQUIDs auf der positiven oder der negativen Flanke der periodischen Fluss-Span-
nungs-Kennlinie gewéahlt wurde, besitzt der mit dieser Spule im Detektor-SQUID
zusatzlich erzeugte Fluss die gleiche oder die inverse Polaritiat zu der nachzuwei-
senden duferen Flussdnderung. Somit wird die Gesamtianderung des magnetischen
Flusses vergrofsert, wenn der Arbeitspunkt auf der positiven Flanke der SQUID-
Kennlinie definiert ist, bezichungsweise verringert fiir einen Arbeitspunkt auf der
negativen Flanke. Die Fluss-Spannungs-Kennlinie wird dadurch asymmetrisch ver-
zerrt, wobei die positive Flanke steiler und die negative Flanke flacher wird.

Um das SQUID-Signal zu linearisieren, wurde eine Elektronik vom Typ XXF-1*
verwendet [Dru06|. Diese beinhaltet sowohl den Differenzverstirker und den Integra-
tor als auch die Stromquellen, die den Betriebsstrom fiir Detektor- und Verstéarker-
SQUID bereitstellen. Des Weiteren sind zusétzliche Stromquellen integriert, die die
Bestimmung der Arbeitspunkte erleichtern. Die Bandbreite der FLL-Elektronik be-
tragt 20 MHz, der Riickkoppelwiderstand kann zwischen 0,7 k2 und 100 k2 variiert
werden, wodurch sich mit den verwendeten SQUIDs ein Transferkoeffizient im FLL-
Betriebsmodus von bis zu Vi = 4,5V /@, erzeugen lisst. Das Eingangsspannungs-
rauschen der Elektronik betragt 0,33nV/ v/Hz und ist im Vergleich zum intrinsischen

Spannungsrauschen der SQUIDs vernachléssighar klein.

4Entwicklung PTB Berlin. Vertrieb durch Magnicon GmbH, Lemsahler Landstr. 171, 22397

Hamburg, www.magnicon.com.
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In diesem Kapitel wird die zur Charakterisierung der vorgestellten Detektoren ver-
wendete experimentelle Anordnung beschrieben. Aufserdem wird die Préparation des
felderzeugenden Dauerstroms sowie die Datenaufnahme und die Vorgehensweise bei
der Datenauswertung behandelt.

6.1 Verdiinnungskryostat

Der Betrieb magnetischer Kalorimeter verlangt Arbeitstemperaturen im Bereich von
10mK bis 100 mK. Eine Ubersicht der Methoden, um solche Temperaturen zu er-
zeugen, findet sich zum Beispiel in [Pob07] und [Ens00b|. Zur Charakterisierung des
in dieser Arbeit beschriebenen Detektors wurde ein *He/*He-Verdiinnungskryostat
verwendet. Die Funktionsweise eines solchen Kryostaten ist in der zuvor genannten
Literatur ausfiihrlich beschrieben und soll daher hier nicht ndher behandelt werden.
Stattdessen soll im Folgenden auf einige Eigenschaften und Besonderheiten des ver-
wendeten Kryostaten eingegangen werden. In Abbildung 6.1 ist dieser schematisch
dargestellt.

Der Kryostat ist mit einem Stickstoff- &) und einem Heliumbad (B) ausgestattet,
die als Vorkiihlung fiir den 3He /*He-Gemischkreislauf © dienen. Des Weiteren wird
der Gemischkreislauf durch den sogenannten 1K-Topf © vorgekiihlt, wobei dieser
kontinuierlich iber ein Nadelventil ) mit fliisssigem Helium aus dem Heliumbad
gefiillt wird und der durch Abpumpen des Heliumdampfs tiber der Fliissigkeit eine
konstante Temperatur von 1,3 K besitzt.

An der Mischkammer (), dem kéltesten Ort des Kryostaten, ist eine Plattform
©) aus vergoldetem, sauerstofffreiem Kupfer angebracht, die ausreichend Raum fiir
mehrere Detektoraufbauten, wie in Abschnitt 6.2 vorgestellt, bietet. Zur elektrischen
Kontaktierung der Experimente enden aktuell 64 Drahte @ auf der Experimentier-
plattform, die den Betrieb von vier unabhéngigen metallischen Kalorimetern mit
jeweils zweistufiger SQUID-Auslesung, wie in Kapitel 5.4 beschrieben, ermoglicht.
Von der Experimentierplattform bis zum Heliumbad handelt es sich hierbei um su-
praleitende NbTi-Dréahte in einer CuNi-Matrix, die an mehreren Temperaturstufen
(Wérmetauscher (D, Verdampfer (), 1 K-Topf) thermisch angekoppelt sind ®), um
den Warmeeintrag auf die Mischkammer zu reduzieren. Ab dem Heliumbad werden
die Leitungen in Form von Kupferdrdhten bis zu Raumtemperatur weitergefiihrt.
Ein auf der Experimentierplattform an der Mischkammer montiertes Widerstands-

95



56

6. Experimentelle Anordnung und Methoden
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Abb. 6.1 Schematische Darstellung des verwendeten Verdiinnungskryostaten.
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thermometer (© bestehend aus RuO,, das am Walther-Meifsner-Institut in Miinchen
kalibriert wurde, erlaubt in Kombination mit einer SIM921-Widerstandsmessbriicke!
die Bestimmung der Temperatur der Mischkammer. Mithilfe eines Widerstandhei-
zers &) und eines PID-Reglers? lisst sich die Experimentierplattform auf beliebige
Temperaturen unterhalb von etwa 700 mK stabilisieren. Die Kalibrationsquellen, die
fiir die Charakterisierung der magnetischen Kalorimeter verwendet wurden, wurden
auf der Experimentierplattform oder alternativ auf einem am Verdampfer befestigten
Aluminiumstab @) angebracht. Letzteres war bei Verwendung der in Kapitel 6.3.2
beschriebenen ' Am-Quelle notwendig, da deren Zerfallswiirme sonst einen signifi-
kanten Warmeeintrag auf die Mischkammer des Kryostaten erzeugt hétte.

Die Experimentierplattform wird durch zwei ineinandergeschachtelte Vakuum-
kammern und mehrere Strahlungsschilde vor Warmeeintragen geschiitzt. Der inne-
re Warmeschild ©) besteht aus einem Aluminiumtopf, der an den Verdampfer des
3He/*He-Gemischkreislaufs montiert ist und somit im Normalbetrieb des Kryostaten
eine Temperatur von etwa 800 mK besitzt. Der nichste Strahlungsschild ®) ist am
Heliumbad befestigt und besitzt daher eine Temperatur von 4,2 K. Gleichzeitig stellt
dieser Schild die innere Vakuumkammer dar. Es folgen ein am Stickstoffbad (77 K)
befestigter Strahlungsschild sowie die aufsere Vakuumkammer ®), die sich bei
Raumtemperatur befindet. Das Stickstoff- und das Heliumbad umgeben die Misch-
kammer und die daran befestigte Experimentierplattform nicht. Vielmehr werden
nur die an den Bédern befestigten Strahlungsschilde zur thermischen Isolation der
kiltesten Stufe verwendet. Eine solche Geometrie besitzt den Vorteil, dass durch den
Einsatz von Rontgenfenstern in allen Strahlungsschilden die auf der Experimentier-
plattform angebrachten Detektoren auch von einer Quelle aufserhalb des Kryostaten
bestrahlt werden kénnten.? Fiir die in dieser Arbeit diskutierten Messungen wurde
jedoch keine externe Quelle verwendet sondern wie zuvor beschrieben die Kalibra-
tionsquelle im Inneren des Kryostaten montiert.

In der hier beschriebenen Konfiguration erreicht die Mischkammer eine Basistem-
peratur von etwa 15 mK.

!Stanford Research Systems, 1290-D Reamwood Avenue, Sunnyvale, CA 94089, USA,
www.thinksrs.com.

2LR130, Linear Research Inc., 5231 Cushman P1 Ste 21, San Diego, CA 92110, USA.

3Es sollte angemerkt werden, dass sich der hier beschriebene Kryostat jedoch nur bedingt eignen
wiirde, um ein magnetisches Kalorimeter an den Beschleunigeranlagen der GSI zu betreiben, da
taglich das Stickstoff- und das Heliumbad gefiillt werden miissen. Dies ist aufgrund der Strahlenbe-
lastung im laufenden Betrieb des Beschleunigers nicht moglich. Eine Alternative fiir einen solchen
Aufbau wire ein Kryostat, bei dem die Vorkiihlung durch einen Pulsréhrenkiihler realisiert wird.
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Abb. 6.2 Schematische Darstellung des experimentellen Aufbaus.

6.2 Chiptrager und elektromagnetische Abschirmung

Abbildung 6.2 zeigt eine schematische Skizze des experimentellen Aufbaus.

Ein etwa 15mm - 42 mm grofes Messingbauteil @) diente sowohl als Trager der
Chips, die das magnetische Kalorimeter 8 und die SQUID-Magnetometer (© bein-
halten, als auch der mechanischen und thermischen Ankopplung dieser Chips an die
Experimentierplattform des Kryostaten. Die Chips wurden mittels dem Spulenlack
GE 7031 Varnish* auf dem Messingtriiger befestigt. Des Weiteren wurden mit dem
Zweikomponenten-Epoxidharz Stycast 2850 FT® Platinen mit Kupferleitungen ®©
zur elektrischen Kontaktierung der Chips aufgeklebt.

Die Kontaktierung zwischen den Leiterbahnen der Platinen und der Chips so-
wie zwischen Detektor- und SQUID-Chip erfolgte iiber Aluminium-Drahte €) mit
einem Durchmesser von 25num, die mittels eines Ultraschallpulses mit den jeweili-
gen Kontaktflichen kaltverschweifst wurden. Bei Temperaturen unter 1,2 K stellen
diese eine supraleitende Verbindung dar. Uber die Steckverbindungen ® am Ende
des Messingtrigers werden die SQUID-Leitungen mit den im Kryostaten fest instal-
lierten Drahten verbunden. Die Leitungen, iiber die der felderzeugende Dauerstrom
sowie der Heizstrom des Dauerstromschalters (siche Abschnitt 6.4) injiziert werden,
wurden hingegen iiber an die Platine angelotete supraleitende NbTi:CuNi-Drahte
© mit der Verdrahtung des Kryostaten verbunden.

4Lake Shore Cryotronics Inc., 575 McCorkle Boulevard, Westerville, OH 43082, USA,

www.lakeshore.com.
SEmerson & Cuming, Nijverheidsstraat 7, 2260 Westerlo, Belgien.
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Der thermische Kontakt zwischen den mit den Rontgenabsorbern @ verbundenen
T-formigen Gold-Strukturen (D) des Kalorimeters und dem Warmebad wurde durch
ultraschallverschweifste Gold-Dréhte (J) mit einem Durchmesser von 50 pm realisiert.
Hierbei kamen etwa vierzig bis fiinfzig parallele Gold-Dréahte pro Pixel zum Einsatz,
wodurch der Warmewiderstand zwischen jedem magnetischen Kalorimeter und dem
Wirmebad und damit das Thermalisierungsverhalten nur durch die auf dem Chip
befindlichen Gold- und Au:Er-Strukturen bestimmt wurde.

Der Messingtriager wurde von einer an den Stirnseiten offenen Blei-Hiille ®) umge-
ben. Da sich Blei bei Temperaturen unterhalb von 7,2 K im supraleitenden Zustand
befindet, agiert diese Hiille als elektrische und magnetische Abschirmung des Detek-
tors und der SQUIDs. Eine Offnung @© direkt oberhalb des Detektorchips erméglicht,
dass die Rontgenphotonen der aufserhalb der Blei-Hiille befindlichen Kalibrations-
quelle ) (siehe Abschnitt 6.3) den Detektor erreichen konnten. Um das Eindringen
magnetischer Felder durch diese Offnung der Abschirmung zu reduzieren, wurde ein
etwa 2,5 cm langes Blei-Rohrchen ® als ,, Kamin® um diese Offnung angebracht und
mit der iibrigen Hiille verschweifst.

Um zu vermeiden, dass die durch die Offnung in der Blei-Abschirmung einfallen-
den Rontgenphotonen statt in dem Rontgenabsorber im Substrat oder anderen auf
dem Chip befindliche Strukturen auftreffen, wurde ein Kollimator © knapp ober-
halb der Rontgenabsorber platziert. In den Messungen, in denen der Detektor mit
der ®Fe-Quelle charakterisiert wurde, diente eine etwa 20 pm dicke Gold-Folie mit
Lochern zur Kollimation. Bei Verwendung der 2*!Am-Quelle wurde aufgrund der
hoheren Energien der emittierten Rontgenphotonen stattdessen ein 800 pm dickes
Blei-Blech verwendet.

6.3 Rontgenquellen

Zur Charakterisierung des im Rahmen dieser Arbeit entwickelten Detektors wur-
den zwei Kalibrationsquellen, eine *°Fe- und eine ?*'!Am-Quelle, verwendet, die im
Folgenden beschrieben werden.

6.3.1 5°Fe-Quelle

Eisen besitzt das instabile Isotop *°Fe, das mit einer Halbwertszeit von 2,73 Jahren
iiber einen Elektroneneinfangprozess zerfillt. Das bedeutet, dass ein Elektron aus der
Elektronenhiille, meist aus der K-Schale, vom Atomkern eingefangen wird und dabei
ein Proton in ein Neutron umwandelt. Im Fall von 5°Fe findet also eine Umwandlung
zu °Mn statt. Der unbesetzte Zustand wird von einem Elektron aus einer héheren
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Schale eingenommen, wobei die Energiedifferenz zwischen den beiden Niveaus haufig
in Form eines Rontgenphotons freigesetzt wird. Die mit einer relativen Haufigkeit
von 90 % beziehungsweise 10 % dominantesten Photonenergien in dem entstehenden
Spektrum entsprechen mit 5,899 keV und 6,49keV den K- (Ubergang von der L-
in die K-Schale) und Kg-Linien® (Ubergang von der M- in die K-Schale) des Toch-
terelements 5*Mn [Huo08]. Die Kopplung zwischen Spin und Bahndrehimpuls der
Elektronen bewirkt eine Feinstrukturaufspaltung der zuvor genannten Spektrallini-
en. Diese betrigt wenige Elektronenvolt und ist zwar nicht mit dem in dieser Arbeit
verwendeten Detektor aufzulosen, die natiirliche Linienform, dargestellt als Sum-
me von Lorentz-Funktionen [H6197|, wird jedoch trotzdem bei der Datenauswertung
berticksichtigt.

Bei der verwendeten %°Fe-Quelle” ist das radioaktive Element vollstindig von
einem Edelstahl-Zylinder mit einem 200 pm dicken Beryllium-Rontgenfenster um-
schlossen. Dies hat zur Folge, dass von dem gesamten 5*Mn-Spektrum nur die beiden
dominantesten Linien K, und Kz zu beobachten sind. Rontgenquanten mit kleinerer
Energie sowie Auger-Elektronen werden vollstindig von der Kapselung der Quelle
absorbiert.

Zum Zeitpunkt der Charakterisierung des Detektors wies die Quelle eine Aktivitat
von circa 2,15 MBq auf.

6.3.2 24 Am-Quelle

Bei 2*!Am handelt es sich um das zweitstabilste Isotop des Transurans Americium,
welches mit einer Halbwertszeit von 432,6 Jahren iiber einen a-Zerfall in 2*"Np iiber-
geht. Ein Grofsteil der Zerfallsenergie von 5,638 MeV wird hierbei in kinetische Ener-
gie des a-Teilchens umgesetzt. Ein gewisser Anteil der Energie bewirkt jedoch eine
Anregung des Tochterkerns. Relaxiert der Atomkern wieder in den Grundzustand,
so wird die Energiedifferenz in Form von charakteristischer y-Strahlung emittiert.
Tabelle 6.1 links zeigt die vier dominantesten ~-Linien. In der ersten Spalte ist der
zugehorige Kerniibergang dargestellt, wobei die Kernniveaus in aufsteigender Rei-
henfolge bezeichnet werden (0 = Grundzustand, 1 = erstes angeregtes Niveau usw.).
Der Parameter p beschreibt die Wahrscheinlichkeit fiir das Auftreten des v-Photons
pro *'Am-Zerfall [Bé10).

Da sich die Elektronen aufgrund der verianderten Kernladung neu arrangieren,
kommt es des Weiteren zur Emission von Rontgenquanten und Auger-Elektronen,

6In dieser Arbeit wird zur Kennzeichnung der Spektrallinien die Siegbahn-Notation verwendet.
Zur Ubersetzung in die TUPAC-Notation siehe [Jen91].

"Nycomed Amersham plc, jetzt GE Healthcare, Amersham Place, Little Chalfont, Bucking-
hamshire, HP7 9NA, Grofsbritanien.
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Linie | Energie [keV| | p [%]

L 11,871 0,34

Lao 13,757 1,37

Loi 13,943 12,0

L, 15,861 0,38

Lge 16,110 0,22

Lg21s | 16,795 — 16,840 | 2,93

Tab. 6.1 Links: Dominanteste y-Linien Ly 17,060 1,74

von 23"Np [Bé10]. Rechts: Dominanteste
Linien des Rontgenspektrums von Neptu-

Lgs7 | 17,27 —17,505 | 0,64

nium [Des03, Sch01]. Ls1 17,747 13,4
Lss 17,991 1,48

Ubergang | Energie [keV] | p [%)] L5 20,100 0,11
251 26,345 2,31 L, 20,785 3,19
150 33,196 | 01215 | | Lo 21,100 0,48
42 43420 | 0,0669 | | Lyses | 21262149 | 1,16
250 59,541 35.02 L, 22,20 0,24

die Ubergingen im Elektronenschema des Tochteratoms Neptunium entsprechen. Im
Wesentlichen handelt es sich hierbei um Linien der L-Serie, also Uberginge aus den
M-, N- und O-Schalen in die L-Schale. Eine Auflistung der dominantesten Spektralli-
nien mit zugehoriger Wahrscheinlichkeit p pro 2*!Am-Zerfall ist in Tabelle 6.1 rechts
gegeben [Des03, Sch01]. Aufgrund der kurzen Lebensdauer der angeregten Zustén-
de von Neptunium, die typischerweise im Atto- bis Femtosekunden-Bereich liegt,
besitzen die Linien des Rontgenspektrums geméf der Heisenbergschen Unschérfere-
lation natiirliche Breiten von bis zu 30eV [CamO01|. Diese ist mit der Auflésung des
charakterisierten Detektors (siehe Kapitel 7.6) vergleichbar und darf daher bei der
Auswertung der gemessenen Spektren nicht vernachléssigt werden.

Bei der verwendeten 2*!Am-Quelle® ist das radioaktive Isotop in einer Keramik
eingebettet. Diese wiederum ist von einem Edelstahlzylinder mit einem 250 pm di-
cken Beryllium-Rontgenfenster umgeben, so dass weder a-Teilchen noch Elektronen
entweichen konnen.

Die nominelle Aktivitdt der verwendeten Quelle betragt 370 kBq.
6.4 Praparation des magnetfelderzeugenden Dauerstroms

Wie in Kapitel 3.3.1 behandelt, wird das zur Ausrichtung der magnetischen Momen-
te im Au:Er-Sensor benotigte Magnetfeld durch einen Dauerstrom in dem supralei-

8Eckert & Ziegler Nuclitec GmbH, Gieselweg 1, 38110 Braunschweig, www.nuclitec.de.
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Abb. 6.3 Schematische Darstellung der Vorgehensweise bei der Préparation des Dauer-
stroms. Die einzelnen Diagramme werden im Text erldutert.

nden Stromkreis erzeugt, der aus den beiden méaanderférmigen Detektionsspulen

gebildet wird. Um diesen Dauerstrom in den Spulen zu generieren, ist es notig,

di

e Supraleitung an einer Stelle des Stromkreises kurzzeitig aufzuheben. Dazu dient

der in Abschnitt 4.2 bereits vorgestellte Heizwiderstand aus AuPd, iiber den ein

Wiérmepuls erzeugt werden kann, der die Niobbahnen in der ndheren Umgebung
auf Temperaturen oberhalb des Supraleiter-Normalleiter-Ubergangs von 9,25 K er-
warmt. Mithilfe von Abbildung 6.3 soll nun die Vorgehensweise zur Praparation des

Dauerstroms erlautert werden.

a)

Ein iiber die Zuleitungen in die supraleitenden Stromkreise eingepriagter Strom
I teilt sich an den Knotenpunkten entsprechend den Induktivitdten auf die
zur Verfiigung stehenden Pfade auf. Die Wege iiber die beiden Detektionsspu-
len beziehungsweise durch die linke Detektionsspule und die Einkoppelspule des
SQUIDs besitzen vergleichsweise hohe Induktivititen, weshalb der eingeprégte
Strom vorwiegend iiber den Pfad flielst, der an dem Heizwiderstand vorbeifiihrt.

Ein Strom Iy durch den Heizwiderstand fiithrt nun zu zwei Effekten. Zum einen
erwarmt sich das gesamte Substrat auf iiber 1,2 K, so dass die Aluminium-Dréhte,
die zur Einkoppelspule des SQUIDs fiihren, normalleitend werden. Zum anderen
wird die Niob-Leitung, die am Heizwiderstand vorbeifiihrt, auf eine Tempera-
tur oberhalb von 9,25 K erwarmt und damit ebenfalls normalleitend getrieben.
Damit flielst der eingeprégte Strom [p nun durch den durch die beiden méan-
derformigen Detektionsspulen gebildeten, einzigen verbleibenden supraleitenden
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Pfad und erzeugt einen magnetischen Fluss ® = 2L1r, wobei jede der Spulen die
Induktivitat L besitzt.

¢) Wird der AuPd-Widerstand nun nicht mehr von einem Strom durchflossen, so
kiihlt der normalleitende Pfad wieder ab und bildet gemeinsam mit den beiden
Detektionsspulen einen geschlossenen supraleitenden Stromkreis, in dem der ma-
gnetische Fluss ® eine Erhaltungsgrofse darstellt. Dies hat zur Folge, dass nach
dem Entfernen der externen Stromversorgung dieser supraleitende Kreis von ei-

nem Dauerstrom
2L

2L+ Lpg
durchflossen wird. Die Induktivitdt Lpg des Dauerstromschalters ist wesentlich
kleiner als die der Detektionsspulen, wodurch der Dauerstrom [, etwa dem ein-
gepriagten Strom Ir entspricht.

d) Nach Beendigung des Heizens werden die Aluminium-Drahte ebenfalls wieder
supraleitend.

6.5 Datenaufnahme

Wie bereits in Kapitel 5.4 dargelegt, stellt die Ausgangsspannung der SQUID-Elek-
tronik, welche proportional zum magnetischen Fluss im Detektor-SQUID ist, das
eigentliche Messsignal des Detektoraufbaus dar. Fiir die Messungen der Tempera-
turabhéngigkeit der Magnetisierung, die in Kapitel 7.2 behandelt werden, wurde
dieses Spannungssignal mittels eines AD-Wandlers vom Typ NI USB-6251° digita-
lisiert und anschliefsend von einem Rechner aufgezeichnet.

Zur Aufzeichnung der Signale, die durch die Absorption von Photonen im De-
tektor erzeugt wurden, diente ein zweites System. Dieses bestand aus einer PCI-
Oszilloskopkarte des Modells CompuScope 12100'°, die das eingehende Signal mit
einer Auflésung von 12bit und Abtastraten von bis zu 100 MHz digitalisierte. Da
die Karte zwei Kanéle besitzt, die jeweils mit einem analogen Trigger ausgestat-
tet sind, war es moglich, zwei Detektoren gleichzeitig auszulesen oder das Signal
eines Detektors auf beide Kanéle aufzuspalten. Als Trigger diente typischerweise
der steile Anstieg beziehungsweise Abfall (je nachdem, in welchem Pixel des Kalo-
rimeters das Photon absorbiert wurde) des Flusssignals im SQUID. Jeweils bis zu
16384 Datenpunkte bildeten ein Zeitfenster, wobei typischerweise das erste Viertel
des gespeicherten Signals zeitlich vor dem Auslésen des Triggers lag. Dieser Anteil

9National Instruments Corporation, 11500 North Mopac Expressway, Austin, TX 78759, USA,
WWWw.ni.com.
10GaGe, 900 North State Street, Lockport, IL 60441, USA, www.gage-applied.com.
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des aufgenommenen Zeitfensters diente dazu, zu erkennen, ob sich das betrachtete
Signal mit einem vorhergehenden iiberlagert. Auflerdem entspricht dieses Nullsignal
der Sensormagnetisierung bei der vorliegenden Badtemperatur und diente somit als
Temperaturinformation. Um das Nyquist-Shannon-Abtasttheorem zu erfiillen, nach
dem die Bandbreite des Signals maximal der halben Abtastfrequenz entsprechen
darf um das Auftreten von Alias-Effekten zu vermeiden, wurde das Signal vor der
Digitalisierung mit einem Spannungsverstirker vom Typ SR560'! mit einem Band-
passfilter belegt und gegebenenfalls zuséatzlich verstérkt.

Fiir die Analyse des Detektorrauschens in Kapitel 7.1 und 7.3 kam der gleiche
Messaufbau wie bei der Aufzeichnung der Absorptionssignale zum Einsatz. Wieder-
um bildeten 16384 Messpunkte ein Zeitfenster, wobei sichergestellt wurde, dass wéah-
rend der aufgezeichneten Zeitspanne kein Rontgenphoton detektiert wurde. Mittels
einer diskreten Fourier-Transformation wurde hieraus die spektrale Leistungsdichte
des Rauschens berechnet.

6.6 Digitale Datenanalyse der Absorptionssignale

Um den detektierten Rontgenphotonen eine Energie zuzuweisen, wurde ein auf der
Idee des Optimalen Filterns basierender Algorithmus verwendet. Hierzu wurde zu-
nachst aus mehreren moglichst dhnlichen Signalen durch Mittelung ein Musterpuls
generiert, welcher mittels einer diskreten Fourier-Transformation in den Frequenz-
raum iibersetzt wurde. Gleichzeitig wurde aus Ruhesignalen, also aus aufgezeichne-
ten Zeitfenstern, in denen kein durch Absorption eines Photons erzeugter Tempera-
turpuls auftrat, die spektrale Leistungsdichte des Rauschens bestimmt. Aus diesen
beiden Informationen wurde eine Filterfunktion gebildet und in den Zeitraum riick-
transformiert. Der Maximalwert einer Faltung der resultierenden Filterfunktion mit
jedem aufgezeichneten Absorptionssignal stellt ein Mafs fiir die Energie des jeweili-
gen Photons dar. Eine detaillierte Darstellung des verwendeten Algorithmus ist in
[Fle03| zu finden.

HGtanford Research Systems, 1290-D Reamwood Avenue, Sunnyvale, CA 94089, USA,

www.thinksrs.com.
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In diesem Kapitel werden die Ergebnisse der Messungen vorgestellt, die der Cha-
rakterisierung der magnetischen Kalorimeter dienen. Des Weiteren konnten aus den
aufgezeichneten Signalen Informationen iiber das Spektrum der ?!'Am-Quelle ge-
wonnen werden, die hier ebenfalls diskutiert werden.

7.1 Induktivitiat der Detektionsspulen

Bei einer Temperatur 7" zwischen 1,2 K und 9,25 K sind die madanderférmigen De-
tektionsspulen des magnetischen Kalorimeters sowie die Einkoppelspule des SQUID-
Magnetometers supraleitend, wiahrend die Aluminium-Dréahte, die Detektionsspule
und SQUID miteinander verbinden, einen endlichen Gesamtwiderstand Ra; besitzen.
Da die Aluminium-Dréhte iber die Detektions- und Einkoppelspulen mit sich selbst
kurzgeschlossen sind, erzeugen diese ein thermisches Stromrauschen S; = 4kgT'/ Ra
und damit ein magnetisches Flussrauschen im SQUID-Magnetometer, welches bei
diesen hohen Temperaturen die iibrigen der in Kapitel 4.1.1 vorgestellten Rauschbei-
trage dominiert. Das von den Aluminium-Drahten verursachte Flussrauschen kann
mittels einer Tiefpass-Charakteristik

4kpT 1
Ses(f) = Mg — >
Ra 14 (QWLgesf/RAl)

beschrieben werden, wobei die Grenzfrequenz durch den Widerstand Rj; sowie die
Gesamtinduktivitat Lges des Stromkreises bestimmt wird. Diese wiederum ist gege-
ben durch

(7.1)

L
Lges = 5 + Li + LAl ) (72)

wobei L der Induktivitat einer der beiden Detektionsspulen, L; der Induktivitat der
Einkoppelspule und Lj; der Induktivitdt der Aluminium-Dréahte entspricht. Somit
kann aus einer Messung des thermischen Stromrauschens der Aluminium-Dréahte die
Induktivitat der Detektionsspulen ermittelt werden. Ware eine der beiden Detek-
tionsspulen unterbrochen, so wiirde der Faktor % in der vorhergehenden Gleichung
entfallen, was sich als erhohte Gesamtinduktivitat bemerkbar macht. Ebenfalls konn-
te man erkennen, ob eine der Detektionsspulen iiber eine Verbindung mit geringer
Induktivitat kurzgeschlossen ist, da dies zu einer Verringerung der Gesamtindukti-
vitét fiihren wiirde.

Abbildung 7.1 zeigt das magnetische Flussrauschen im Detektor-SQUID als Funk-
tion der Frequenz, links unter Verwendung des C4XS116W-SQUIDs bei einer Tem-

65
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Abb. 7.1 Von den normalleitenden Aluminium-Dré&hten verursachtes magnetisches Fluss-
rauschen im Detektor-SQUID. a) Unter Verwendung des SQUIDs C4XS116W bei T' = 6,6 K.
b) Unter Verwendung des SQUIDs C6X114W bei T = 4,2 K.

peratur von 6,6 K, rechts mit dem SQUID C6X114W bei T' = 4,2 K. Die roten Kur-
ven entsprechen der in Gleichung 7.1 angegebenen Funktion, wobei Ra; und Lges
als freie Parameter zur Anpassung an die gemessenen Daten dienten. Die Abwei-
chung zwischen den Messdaten und der angepassten Kurve bei Frequenzen oberhalb
von etwa 300 kHz kann auf die Bandbreite des SQUID-Magnetometers inklusive der
Riickkoppelelektronik bei den gewahlten Betriebsparametern zuriickgefiihrt werden.

Mit den in Tabelle 5.1 angegebenen Induktivitdten der Einkoppelspulen von
23,2nH (C4XS116W) bezichungsweise 1,6 nH (C6X114W) und unter der Annah-
me, dass die Induktivitdt der Aluminium-Drahte etwa La; &~ 0,1 nH/m{ - Ra; be-
tragt!, ergibt sich die Induktivitéit der Detektionsspulen zu 29,6 nH beziehungsweise

2 Zzu er-

28,8nH. Dieser Wert stimmt gut mit dem aus numerischen Simulationen
wartenden Induktivitdt von 30,3nH tiberein. Daraus lédsst sich schlieffen, dass kei-
ne der beiden Detektionsspulen unterbrochen oder grofitenteils kurzgeschlossen ist.
Des Weiteren ist durch diese Untersuchungen des Flussrauschens sichergestellt, dass
bei den im Folgenden vorgestellten Messungen die Fluss-zu-Fluss-Konversion (siehe
Gleichung 3.20), deren Nenner gerade durch 2L, gegeben ist, die zu erwartenden

Werte aus Gleichung 3.21 annimmt.

'Hierbei handelt es sich um einen Erfahrungswert fiir Verbindungen, die durch jeweils zwei
parallel verlaufende Aluminium-Dréhte im Abstand von etwa 100 pm bestehen.

2FastHenry, Version 3.0, Computational Prototyping Group, Research Laboratory of Electronics
at MIT, Freeware, www.rle.mit.edu/cpg/research _codes.htm.
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Inverse Temperatur 1/T [K-1] spulen mit einem Au:Er-Sensor bestiickt ist.

7.2 Temperaturabhingigkeit der Magnetisierung des Au:Er-
Sensors

Die Anderung des magnetischen Flusses im Detektor-SQUID bei Variation der Tem-
peratur des Detektors wurde im Bereich zwischen etwa 23 mK und 200 mK unter-
sucht. Da in dem betrachteten Kalorimeter beide maanderférmigen Detektionsspulen
mit einem Au:Er-Sensor bestiickt waren, erwartet man fiir einen perfekt symmetri-
schen Aufbau keine Anderung des magnetischen Flusses im SQUID. Die beobachtete
Flussdnderungen, die fiir verschiedene magnetfelderzeugende Dauerstrome als durch-
gezogene Kurven in Abbildung 7.2 dargestellt sind, sind somit durch die parasitar
vorhandene Asymmetrie der Detektionsspulen beziehungsweise der Geometrie und
der Erbium-Konzentration der beiden Au:Er-Sensoren erzeugt.

Obwohl das Kalorimeter gradiometrisch aufgebaut ist und somit keine Signalén-
derung zeigen sollte, wenn beide Au:Er-Sensoren die gleiche Temperatur besitzen, ist
ein gewisses Magnetisierungssignal vorhanden. Die gestrichelten Kurven entsprechen
der um einen Faktor 35 verringerten magnetischen Flussdnderung fiir die jeweilige
Dauerstromstéarke, wie sie fiir ein solches magnetisches Kalorimeter zu erwarten
wére, wenn nur eine der beiden Detektionsspulen von einem Temperatursensor be-
deckt ware. Somit scheinen sich die beiden Pixel des betrachteten Detektors um
etwa 1/35 ~ 2,9 % zu unterscheiden.

Zum Teil ist diese Asymmetrie in der Geometrie des Detektionsstromkreises be-
griindet, da der Dauerstromschalter (siche Abbildung 6.3) eine zusétzliche Induk-
tivitdt Lpg in einem der beiden parallel geschalteten Pfade darstellt. Numerische
Simulationen zeigen jedoch, dass diese Induktivitidt nur etwa 0,26 nH betragt und
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somit nur eine Asymmetrie von unter 1% erklaren kann. Die beobachtete Differenz
der Induktivitidten von 2,9 % konnte allerdings dadurch erklart werden, dass bei ei-
ner der Detektionsspulen aufgrund von Fehlern in der Fotolackschicht wéhrend der
Mikrofabrikation etwa fiinf bis sechs benachbarte Niob-Bahnen miteinander kurzge-
schlossen sind. Leider lasst sich dies angesichts der auf der Detektionsspule geschich-
teten Strukturen (Au:Er-Sensor und insbesondere Rontgenabsorber) im Nachhinein
nicht mehr optisch iiberpriifen.

7.3 Rauschen des Detektors

Abbildung 7.3 zeigt die spektrale Leistungsdichte des magnetischen Flussrauschens
im SQUID C6X114W, die bei einer Temperatur von 15 mK und einem in die méan-
derférmigen Detektionsspulen eingepriagten Dauerstrom von 100 mA bestimmt wur-
de. Wihrend der Messung befand sich die ?*!Am-Kalibrationsquelle iiber dem Ka-
lorimeter.

Es wurden mehrere Zeitfenster des Detektorsignals, in denen kein Absorptionser-
eignis stattfand, aufgezeichnet, per diskreter Fourier-Transformation in den Fre-
quenzraum iibersetzt und gemittelt. Aufgrund der auf 16384 Datenpunkte begrenz-
ten Lénge der aufgezeichneten Zeitfenster wurden die in Abbildung 7.3 dargestellten
Daten (blaues Histogramm) aus drei Messungen zusammengesetzt, bei denen durch
Variation der Abtastrate und der Lénge des Zeitfensters jeweils unterschiedliche
Frequenzbereiche abgedeckt wurden. Alias-Effekte wurden hierbei durch die Verwen-
dung der in Abschnitt 6.5 beschriebenen Tiefpassfilter vermieden. Bei Frequenzen
oberhalb von 10° Hz ist der dadurch verursachte Signalabfall zu erkennen.
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Die gestrichelten Kurven entsprechen den zu erwartenden Rauschbeitragen, wie
sie in Kapitel 4.1.1 hergeleitet wurden und sich zu dem als durchgezogene rote Kur-
ve dargestellten Gesamtrauschen addieren. Hierfiir wurde das weifse Rauschen des
SQUID-Magnetometers mit 0,65 u®,/ VvHz an das hochfrequente Plateau der Mes-
sung angepasst. Wie man sieht entspricht das gemessene Leistungsspektrum des
Rauschens bei Frequenzen oberhalb von etwa 100 Hz dem erwarteten Rauschspek-
trum, bei niedrigeren Frequenzen sind jedoch Abweichungen zu beobachten. Diese
Abweichungen konnten durch einen wesentlich hoheren Beitrag der thermodyna-
mischen Energiefluktuationen zwischen Temperatursensor und Réntgenabsorber er-
klart werden. Allerdings miisste dazu die Warmekapazitit des Au:Er-Sensors etwa
einen Faktor 4,6 grofer sein als erwartet (bei unverdnderter Absorberwirmekapa-
zitdt). Die Untersuchung der Signalgrofen, die in Abschnitt 7.4.2 erfolgt, widerlegt
jedoch diese Annahme.

Daher sollte die Differenz zwischen gemessenem und erwartetem Rauschspektrum
als zusétzlicher Beitrag

(20.200/ViTz)
1+ (27T7'1f>2

Sagextral f) = (7.3)
betrachtet werden, der bei niedrigen Frequenzen die gleiche Frequenzabhangigkeit
wie die thermodynamischen Energiefluktuationen (siehe Gleichung 4.2) und die Fou-
riertransformierte der Punktantwortfunktion p(f) (siche Gleichung 4.6) besitzt. In
[Sch12] konnte ein &hnlicher zusétzlicher Rauschbeitrag beobachtet werden, welcher
moglicherweise auf Temperaturfluktuationen des Kalorimeters zuriickzufiihren ist.
Diese konnten durch die Absorption von Réntgenphotonen in den benachbarten Ka-
lorimetern verursacht werden. Da in dem hier diskutierten experimentellen Aufbau
ein 800 pm dickes Blei-Blech als Kollimator verwendet wurde, welches fiir die do-
minanten Rontgenphotonen der 2*!Am-Quelle mit einer Energie von 59,5keV eine
Transparenz von etwa 0,25 % besitzt, konnte diese Erklarung hier ebenfalls zutreffen.
Ubersetzt man das zusétzliche Flussrauschen mittels

a 2
ST,extra(f) = (8_?) S’Dg,extra(f) (74)

in eine Leistungsdichte der Temperatur, so erhalt man einen Plateauwert von etwa
(30nK/v/Hz)?. Integration iiber alle Frequenzen liefert

oo

/ ST,extra(f) df ~ (80 DK)2 ) (75)

0

was dem mittleren Temperaturunterschied der beiden Au:Er-Sensoren des betrach-
teten Kalorimeters entsprechen sollte.
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Abb. 7.4 Detektorsignal nach Absorption eines 59,5 keV-Photons fiir verschiedene Tempe-
raturen bei einem felderzeugenden Dauerstrom von 100 mA. a) Lineare Flussachse. b) Loga-
rithmische Flussachse.

Des Weiteren konnte ein solches zusétzliches niederfrequentes Rauschen durch die
Absorption von Rontgenphotonen mit vergleichsweise geringer Energie im betrach-
teten Kalorimeter erklért werden. Solche Ereignisse fithren nur zu einer geringen
Temperaturerhohung des jeweiligen Au:Er-Sensors, die zu einer mit der Amplitude
des iibrigen Rauschens vergleichbaren Signalgrofe fiihrt. Da das Thermalisierungs-
verhalten des Detektors anndhernd unabhéngig von der aufgenommenen Energie
ist, besitzen diese kleinen Signale die durch die Punktantwortfunktion vorgegebe-
ne Frequenzabhingigkeit. Da das Spektrum der verwendeten 2*!Am-Quelle, wie in
Kapitel 7.8.1 behandelt, auch Linien enthélt, die Fluoreszenzanregungen der im
Detektoraufbau verwendeten Elemente wie zum Beispiel Blei entsprechen, ist es na-
tiirlich auch moglich, dass weitere Linien existieren, die allerdings aufgrund der zu
niedrigen Energie den Trigger nicht auslosen und demnach nicht als Photonsignal
oder ,,abnormales” Rauschen erkannt werden.

7.4 Signalform

Die Analyse der Form der Detektorsignale, die durch die Absorption eines Ront-
genphotons erzeugt werden, erlaubt entsprechend der in Kapitel 3.4 angegebenen
Zusammenhénge Riickschliisse auf die Eigenschaften des Detektors. Hierbei stellt
insbesondere die Signalhohe ein Maf fiir die Gesamtwérmekapazitiat des jeweiligen
Kalorimeters dar, wiahrend aus dem zeitlichen Verlauf der Signale Informationen
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iiber die thermischen Kopplungen zwischen den thermodynamischen Subsystemen
gewonnen werden konnen.

Abbildung 7.4a zeigt fiir verschiedene Temperaturen des Kalorimeters die im
SQUID-Magnetometer auftretenden Signale, die jeweils der Absorption eines Ront-
genphotons aus der dominanten 7-Linie bei 59,5 keV der 2! Am-Quelle entsprechen.
Zur besseren Darstellung wurden fiir jede Temperatur mehrere identische Signale
gemittelt, wodurch das Rauschen des Signals reduziert wurde. Abbildung 7.4b zeigt
die gleichen Daten auf logarithmischer Flussachse.

Wie man sieht, nimmt die Signalgréfte mit steigender Temperatur ab. Dies ist vor
allem durch die Temperaturabhéngigkeit der Magnetisierung des paramagnetischen
Au:Er-Sensors verursacht. Die Temperaturabhingigkeit der thermischen Leitfahig-
keit fiihrt dazu, dass das Kalorimeter gleichzeitig schneller mit dem Warmebad des
Kryostaten thermalisiert.

7.4.1 Thermalisierung des Detektors

Aus Abbildung 7.4b geht hervor, dass sich die Thermalisierung des Detektors mit
dem Warmebad nach der Absorption eines Photons bei Temperaturen iiber 60 mK,
wie in Gleichung 3.26 diskutiert, durch einen exponentiellen Abfall ®g(t) = ®g(0) e/
beschreiben lasst.

Bei tieferen Temperaturen benotigt man fiir eine befriedigende Beschreibung des
Signalabfalls jedoch eine Summe aus drei Exponentialfunktionen

Ds(t) = Ps(0) (aae /™ + ap e /™0 4 g M) (7.6)

mit a, + a, + a. = 1 und aufsteigend sortierten Zeitkonstanten 7, < 7, < Tic.

Die kiirzeste Zeitkonstante weist keine systematische Temperaturabhéngigkeit
auf und betrigt etwa 7, =~ 250 ps. Diese ist auf das in Kapitel 3.1.3 diskutierte
zusétzliche thermodynamische System zuriickzufiihren, das durch die magnetischen
Quadrupolmomente der Gold-Atomkerne gebildet wird. Da diese thermisch verhé&lt-
nisméafkig gut an die iibrigen Freiheitsgrade, die Leitungselektronen und die magne-
tischen Momente, gekoppelt sind, flieft somit auf im Vergleich zur Thermalisierung
mit dem Wérmebad kurzer Zeitskala ein Teil der im Zeeman-System enthaltenen
Warmemenge in das System der Quadrupolmomente.

Die Exponentialfunktion mit der mittleren Zeitkonstante 7y, ~ 2ms tragt nur
mit einer Amplitude a, < 5% zum Gesamtsignal bei. Die Ursache dieser mittleren
Exponentialfunktion kénnte in zwei Erklarungen zu finden sein. Zum einen kénn-
te die Thermalisierung zwischen den magnetischen Momenten der Erbium-Ionen
und dem System der Kernquadrupolmomente derart gestaltet sein, dass zu des-
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sen Beschreibung keine einfache Exponentialfunktion herangezogen werden kann.
Vielmehr konnte eine breite Verteilung an Relaxationszeiten existieren, wobei be-
reits zwei Zeitkonstanten eine passable Beschreibung der Thermalisierung erlauben.
Zum anderen stellen die méanderformige Detektionsspule des Kalorimeters sowie die
Si0,-Isolationsschicht zwischen Spule und Au:Er-Sensor zusétzliche thermodynami-
sche Systeme dar, die bei der bisherigen Behandlung des Detektors vernachlassigt
wurden und mit denen das Zeeman-System Wirme austauschen kann.

Der Summand mit der groften Zeitkonstanten 7. stellt mit a. > 85 % den domi-
nanten Beitrag zum Detektorsignal dar und ist auf die Thermalisierung des Au:Er-
Sensors mit dem Warmebad zuriickzufithren. Die Zeitkonstante ist bestimmt durch

das Verhéltnis
Cges

G
der Gesamtwérmekapazitit Cges des Kalorimeters und der thermischen Kopplung
G an das Warmebad. Sowohl die Gesamtwarmekapazitéit als auch die Ankopplung

(7.7)

Tic =

an das Warmebad stellen temperaturabhéngige Grofen dar. Des Weiteren variiert
die Warmekapazitiat des Au:Er-Sensors mit dem felderzeugenden Dauerstrom in der
Detektionsspule, so dass die in Abbildung 7.5 als Symbole dargestellte Temperatur-
und Dauerstromabhiingigkeit der Zeitkonstanten 71 zu beobachten ist3. Wie in der
Skizze angedeutet, entsprechen hierbei die Dreiecke Absorptionsereignissen in einem
Pixel des Detektors, die Kreise Signalen aus dem anderen Pixel.

Die thermische Kopplung zwischen Kalorimeter und Warmebad erfolgt in der

3 Aus Konsistenzgriinden wird im Folgenden auch bei hohen Temperaturen, wenn das Abklingen
des Signals durch eine einzige Exponentialfunktion gut beschrieben wird, diese einzige Zeitkonstan-
te 71 genannt.
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hier diskutierten Detektorgeometrie iiber zwei Prozesse. Zum einen leiten Phononen
einen gewissen Anteil der Warme vom Au:Er-Sensor durch das Saphir-Substrat in
den als Warmebad fungierenden Chiptrager. Zum anderen flieflst die Wéarme tiber die
T-férmige Goldstruktur und die Gold-Dréhte (siehe Kapitel 4.2) zum Wérmebad,
wobei hier der Wéarmetransport durch die Leitungselektronen getragen wird. Somit
lasst sich die Warmeleitung zwischen Detektor und Warmebad als Parallelschaltung
zweier Pfade mit dem Ausdruck

G(T) = Ge<T) + Gph<T> = g1 + gAu/A12o3AST3 (78)

beschreiben.

Der durch die Leitungselektronen bestimmte Beitrag besitzt eine lineare Tempe-
raturabhéngigkeit, die aus der im betrachteten Temperaturbereich temperaturunab-
héngigen freien Weglidnge der Leitungselektronen resultiert. Somit ist der Vorfaktor
ge liber das Wiedemann-Franz-Gesetz nur durch die Geometrie und die elektrische
Leittahigkeit der metallischen Verbindung zwischen Temperatursensor und Warme-
bad bestimmt und betréigt fiir den hier beschriebenen Detektor g, = 633 nW /K2
Hierbei wurde der thermische Widerstand der etwa vierzig Gold-Drahte, iiber die
die T-férmige Gold-Struktur mit dem Chiptréger verbunden wird, vernachléssigt.

Da das Saphir-Substrat aus einem Einkristall besteht, stellt dieses keinen Waér-
mewiderstand fiir den phononischen Pfad dar. Allerdings kommt es aufgrund der
unterschiedlichen Schallgeschwindigkeiten und Dichten in Au:Er und Saphir an der
Grenzflache zu einem Sprung der akustischen Impedanz, durch den jeweils ein ge-
wisser Anteil der einfallenden Phononen reflektiert wird. Der dadurch verursachte
Wiérmewiderstand fiihrt zu einer endlichen thermischen Leitfahigkeit, die mit der
Kontaktflache zwischen Kalorimeter und Substrat, also in diesem Falle der Grund-
fliche A5 des Au:Er-Sensors, skaliert. Fiir den Vorfaktor gau/ai,o, kann mithilfe
des Acoustic-Mismatch-Modells [Swa89] fiir einen Kontakt aus Gold und Saphir
einen Wert von etwa 530 W /(K*m?) berechnet werden, wihrend die T3-Abhéngigkeit
durch die Zustandsdichte der Phononen gegeben ist. Die gestrichelten Kurven in Ab-
bildung 7.5 entsprechen dem geméifs Gleichung 7.7 und 7.8 zu erwartenden Verlauf
der Zeitkonstanten.

Bei hohen Temperaturen zeigt sich eine gute Ubereinstimmung zwischen den
gemessenen Zeitkonstanten und der Erwartung. Zu niedrigen Temperaturen scheint
das Kalorimeter jedoch zunehmend schneller mit dem Wérmebad zu thermalisieren
als aus den zuvor angestellten Uberlegungen zu schliefen wire. Dies wire zu erkliren,
wenn die Gesamtwarmekapazitit des Detektors geringer ausféllt als simuliert. Jedoch
zeigt die in Abschnitt 7.4.2 durchgefiihrte Analyse der magnetischen Flussénderung
pro Energieeintrag d®s/dE, die invers proportional zur Warmekapazitit ist, dass
dies nicht der Fall ist. Gleichermafsen ist es unwahrscheinlich, dass die thermische
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Ankopplung an das Warmebad wesentlich besser ausféllt als zu erwarten, da diese
bei tiefen Temperaturen vom metallischen Beitrag dominiert wird und die Geometrie
und elektrische Leitfahigkeit der T-Struktur hinreichend genau bekannt sind.

Die Vermutung, dass die Abweichungen im Thermalisierungsverhalten des be-
trachteten magnetischen Kalorimeters nicht durch dessen Warmekapazitdaten oder
die thermische Ankopplung an das Wéarmebad bedingt sind, wird durch die in Abbil-
dung 7.5 als sternférmige Symbole enthaltenen Datenpunkte bestéatigt. Diese stim-
men wesentlich besser mit der Erwartung tiberein und wurden mit einem Kalorime-
ter von gleicher Bauart aufgenommen, wobei bei diesem nur eine der beiden parallel
geschalteten méaanderformigen Detektionsspulen mit einem Au:Er-Sensor und ei-
nem Rontgenabsorber bedeckt wurde. Da beide Detektoren auf dem gleichen Wafer
strukturiert wurden, kann man davon ausgehen, dass die aufgebrachten Schicht-
dicken sowie die Erbium-Konzentration im Temperatursensor in erster Naherung
identisch ausfallen. Somit scheint die verkiirzte Thermalisierung durch die Anwe-
senheit des zweiten Sensors und Absorbers verursacht zu sein. Folgender Ansatz
liefert eine Erklarung dieses Effekts.

Die Absorption eines Photons in einem der beiden Réntgenabsorber fiihrt zu einer
Temperaturerhohung dieses Pixels. Die deponierte Energie fliefst nun mit der zuvor
berechneten Abklingzeit zum Warmebad ab. Falls die beiden Temperatursensoren
eine thermische Kopplung zueinander besitzen, die vergleichbar oder sogar besser
als die zum Warmebad ist, fliefft ein Teil der Wéarme in den zweiten Sensor und
erhoht dessen Temperatur. Das von diesem Sensor erzeugte Flusssignal iiberlagert
sich im SQUID-Magnetometer mit dem des anderen Pixels. Da die Anderungen des
in das SQUID einkoppelnden magnetischen Flusses je nach Pixel unterschiedliche
Polaritit besitzen, wird durch dieses thermische Ubersprechen das urspriingliche
Signal verringert.

Wie in Abschnitt 7.5 diskutiert, ist zwischen benachbarten, unabhéngigen ma-
gnetischen Kalorimetern praktisch kein thermisches Ubersprechen zu beobachten.
Daher kann ausgeschlossen werden, dass die gute thermische Kopplung der bei-
den Au:Er-Sensoren zueinander ausschlieflich durch das Saphir-Substrat und den
Chiptréager aus Messing gegeben ist. Es ist denkbar, dass wihrend der Herstellung
der Rontgenabsorber mittels galvanischer Abscheidung eine diinne Schicht aus Gold
unter dem Fotolack entstanden ist, die einen elektrischen Kontakt und damit diese
parasitare thermische Verbindung zwischen den beiden Temperatursensoren erzeugt.
Optisch konnte dies aufgrund des geringen Abstands der Réntgenabsorber und de-
ren Dicke nicht iiberpriift werden. Ebenfalls war es nicht moglich, diese Verbindung
durch eine Messung des elektrischen Widerstands zwischen beiden Au:Er-Sensoren
zu bestatigen, da diese durch die Gold-Dréhte zum Warmebad ohnehin miteinander
kurzgeschlossen sind.
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Zum Teil wiirde diese Interpretation der zu schnellen Thermalisierung auch das
bei niedrigen Frequenzen erhéhte Flussrauschen erklaren, welches in Abschnitt 7.3
diskutiert wurde. Besitzen die beiden Pixel eine gute thermische Kopplung zueinan-
der, so kann Energie zwischen diesen beiden Systemen fluktuieren. Eine statistisch
bedingte Temperaturerhéhung des einen Pixels fithrt demnach zu einer entsprechen-
den Verringerung der Temperatur des anderen Pixels. Die dadurch im Detektor-
SQUID erzeugten magnetischen Flusssignale besitzen die gleiche Amplitude und
zudem die gleiche Polaritdt. Somit addieren sich beide Rauschbeitrige kohérent,
so dass bei der Berechnung des Gesamtrauschens in Gleichung 4.5 der Ausdruck
Sg,,rp fiir die thermodynamischen Energiefluktuationen durch 2Sg, tp ersetzt wer-
den miisste.

7.4.2 Signalgrofie

Entsprechend Gleichung 7.6 stellt die Signalgrofe d®g** ein Maf fiir die im Kalori-
meter deponierte Energie dar.

Abbildung 7.6 zeigt als Kreise und Dreiecke die aus den aufgezeichneten Detek-
torsignalen ermittelten Signalhdhen pro Energieeintrag 0®g/dF, wobei die unter-
schiedlichen Symbole Absorptionsereignissen in den beiden Pixeln des Kalorimeters
entsprechen. Die gestrichelten Kurven geben die aus numerischen Simulationen zu
erwartenden Flussdnderungen im Detektor-SQUID pro Energieeintrag wieder, wel-
che aus den thermodynamischen Grofsen des Detektors und der Magnetfeldverteilung
im Au:Er-Sensor berechnet wurden.

Messung und Erwartung weisen insgesamt eine gute Ubereinstimmung auf. Bei
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tiefen Temperaturen treten jedoch insbesondere fiir den niedrigsten felderzeugenden
Dauerstrom leichte Abweichungen auf. Da es sich hierbei um den Datensatz mit der
geringsten Warmekapazitdt des Au:Er-Sensors handelt, ist der Einfluss von para-
sitaren Warmekapazitaten, zum Beispiel verursacht durch das Material der Detek-
tionsspule, der Isolationsschicht unter dem Au:Er-Sensor und der metallischen Ver-
bindung zum Warmebad, in diesem Fall am starksten ausgepragt.

Die Existenz einer zuséatzlichen, temperaturunabhéngigen Wéarmekapazitat von
etwa Coxira ~ Vi -5 J/(Km?), wie sie in [Fle09] und [Sch12] fiir mittels Kathodenzer-
staubung hergestellte Gold- und Au:Er-Schichten diskutiert wird, kann fiir den hier
prasentierten Detektor weder bestatigt noch wiederlegt werden, da diese je nach
Magnetfeldstarke weniger als 2,5% der Gesamtwirmekapazitidt ausmachen wiirde
und damit innerhalb der Messgenauigkeit nicht aufgelost werden kann.

Des Weiteren ist zu beobachten, dass die als Dreiecke dargestellten Datenpunkte
systematisch unterhalb den zugehorigen kreisformigen Symbole liegen. Dies steht im
Einklang mit der in Abschnitt 7.2 behandelten Temperaturabhéngigkeit der Magne-
tisierung, nach der aufgrund der Asymmetrie der beiden Pixel des Detektors iden-
tische Temperaturerhhungen zu Magnetisierungsanderungen fiithren, die um etwa
2,9 % verschieden sind.

7.4.3 Signalanstieg

Der Signalanstieg, der nach Absorption von einzelnen Photonen der 59,5 keV-Linie
der 2! Am-Quelle zu beobachten ist, ist in Abbildung 7.7 dargestellt. Man erkennt,
dass die gezeigten Signale voneinander und von einem einfach exponentiellen Anstieg
geméls der Punktantwortfunktion aus Gleichung 3.26 abweichen. Lediglich die ersten
80 bis 90 % der Signalhohe kénnen durch einen exponentiellen Anstieg mit einer
Zeitkonstanten von etwa 240ns beschrieben werden. Hierbei wird fiir alle Signale,
auch fiir die der anderen Spektrallinien, unabhéngig von deren Maximalwert in etwa
die gleiche Zeitkonstante fiir diesen ersten schnellen Anstieg beobachtet. Daraus ldsst
sich schliefsen, dass der Signalanstieg nicht durch die Bandbreite oder die Signal-
Folge-Geschwindigkeit des SQUID-Aufbaus limitiert ist.

Da die Punktantwortfunktion unter der Annahme hergeleitet wurde, dass so-
wohl die Leitungselektronen im Absorber als auch die magnetischen Momente des
Au:Er-Sensors jeweils eine einheitliche Temperatur besitzen, ist es naheliegend an-
zunehmen, dass die hier beobachtete Variation der Signalform auf die endliche Dif-
fusionsgeschwindigkeit innerhalb des Kalorimeters zuriickzufiihren ist.

Mithilfe des Finite-Elemente-Programms OpenFOAM* wurde die Wirmediffu-

40pen Source Field Operation and Manipulation, Version 1.6, Silicon Graphics International
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Abb. 7.7 a) Beobachtete Formen des Signalanstiegs. b) OpenFOAM-Simulation des Si-
gnalanstiegs nach einem Wiarmeeintrag an verschiedenen Positionen im Rontgenabsorber.

sion innerhalb des Detektors als dreidimensionales Problem numerisch simuliert.
Hierbei wurden der Rontgenabsorber, der Temperatursensor sowie die metallische
Verbindung zum Wirmebad in etwa 2 - 10° diskrete Volumina V; aufgeteilt und fiir
diese die Laplace-Gleichung

or; 1

beziiglich den Temperaturen T; gelost. Die Grofsen ¢; und k; bezeichnen die spezi-
fische Warme pro Volumen und die Warmeleitfahigkeit des i-ten Volumenelements.
Zur Vereinfachung wurde trotz der inhomogenen Magnetfeldverteilung innerhalb
des Au:Er-Sensors angenommen, dass alle Zellen des Sensors die gleiche spezifische
Wiérme besitzen. Des Weiteren wurde vernachléssigt, dass die magnetischen Mo-
mente mit einer zeitlichen Verzogerung, die durch die Korringa-Konstante (siehe
Gleichung 3.27) gegeben ist, auf eine Temperaturerh6hung der Leitungselektronen
reagieren.

Abbildung 7.7b zeigt als Ergebnis der Simulation den zeitlichen Verlauf der mitt-
leren Erhchung der Sensortemperatur 7. Die verschiedenen Kurven entsprechen
hierbei unterschiedlichen Positionen des Wéarmeeintrags, wie sie in der Skizze in Ab-
bildung 7.7b markiert sind. In allen drei Féllen betrug der vertikale Abstand der
Position des Wérmeeintrags zu dem Temperatursensor 120 pm. Man erkennt, dass
die Simulation zumindest qualitativ die im Experiment beobachteten Variationen
im Signalanstieg erkldren kann.

Corporation, Freeware, www.openfoam.org.
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Abb. 7.8 Simulierte Temperaturprofile des Au:Er-Sensors zu verschiedenen Zeiten nach
einem Warmeeintrag an der jeweils skizzierten Position im Rontgenabsorber mit einem verti-
kalen Abstand von 120 pm zum Temperatursensor.

In Abbildung 7.8 sind die entsprechenden Temperaturprofile innerhalb des Sen-
sors zu verschiedenen Zeitpunkten dargestellt, wobei sich in dieser Darstellung die
thermische Verbindung zum Wérmebad am rechten Rand der Abszisse befindet. Wie
man sieht, besitzt der Au:Er-Sensor jeweils erst nach etwa 50 s eine homogene Tem-
peratur, wahrend zu fritheren Zeitpunkten grofe Temperaturgradienten vorhanden
sind. Aufserdem unterscheiden sich die Temperaturprofile stark je nach Position des
Wiérmeeintrags im Rontgenabsorber.

In einer Weiterentwicklung des in dieser Arbeit vorgestellten magnetischen Kalo-
rimeters wurde bereits damit begonnen, diesen Effekt der positionsabhéngigen Form
des Signalanstiegs durch eine thermisch schlechtere Ankopplung des Rontgenabsor-
bers an den Temperatursensor zu minimieren. Dies wird dadurch realisiert, dass der
Absorber nicht mehr vollflichigen Kontakt zu dem Au:Er-Sensor besitzt, sondern
nur iber mehrere auf den Sensor aufgebrachten Gold-Séulen mit diesem verbunden
ist. Dadurch breitet sich die Warme zunéchst iiber das Volumen des Rontgenabsor-
bers aus, bevor sie etwa gleichzeitig durch alle Sdulen in den Temperatursensor fliefét.
Somit sollte das Temperaturprofil im Au:Er-Sensor eine geringere Abhéngigkeit von
der Position der Absorption aufweisen.

7.5 TUbersprechen zwischen benachbarten Kalorimetern

In Kapitel 7.3 wurde beobachtet, dass das untersuchte magnetische Kalorimeter ein
im Vergleich zur Erwartung erhchtes Rauschen aufweist. Wie dort bereits disku-
tiert wurde, konnte dies auf Signale zuriickzufiihren sein, die nach Absorption eines
Rontgenphotons in den benachbarten Kalorimetern entstehen.
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Um dieses Ubersprechen niher zu untersuchen wurden die magnetischen Fluss-
signale zweier direkt benachbarter Kalorimeter simultan aufgezeichnet, wiéhrend in
einem davon Rontgenphotonen absorbiert wurden.

Abbildung 7.9 zeigt die Antwort des getroffenen Kalorimeters in blau und das
gleichzeitig aufgezeichnete Signal von dessen Nachbarn in rot. Man beachte, dass
sich die Skalierung der Ordinate fiir beide Kurven um drei Grofenordnungen unter-
scheidet. Demnach erzeugt die Absorption eines Rontgenphotons im benachbarten
Kalorimeter eine magnetische Flussianderung, deren Amplitude etwa 0,07 % der des
direkten Signals entspricht.

Auch wenn die Absorption in dem anderen Pixel des getroffenen Detektors statt-
findet, also fiir negative Flusséinderungen, kann ein dhnlich groes Ubersprechsignal
im benachbarten Kalorimeter beobachtet werden. Verwunderlich ist, dass das Uber-
sprechsignal ebenfalls negative Polaritdt besitzt. Da nur eine der beiden Detekti-
onsspulen des nichtgetroffenen Kalorimeters mit einem Temperatursensor bestiickt
ist, wie in Abbildung 7.9 skizziert, handelt es sich bei dem beobachteten Effekt also
nicht um thermisches Ubersprechen.

Somit scheint es sich hier um elektromagnetisches Ubersprechen zwischen den De-
tektionsspulen der beiden Kalorimeter zu handeln. Der Strom in der Detektionsspule
des getroffenen Kalorimeters induziert demnach Magnetfelder, die wiederum einen
Strom in der benachbarten Detektionsspule erzeugen. Dass das Ubersprechsignal,
wie in Abbildung 7.9 ersichtlich, mit einer Anstiegszeit von etwa 75 s wesentlich
langsamer als das direkte Flusssignal ansteigt, ist vermutlich darauf zuriickzufiihren,
dass die hochfrequenten Komponenten des induzierten Magnetfelds in dem Au:Er-
Sensor und dem Rontgenabsorber aus Gold Wirbelstrome generieren und diese somit
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Abb. 7.10 a) Schema der aktuellen Geometrie der maanderférmigen Detektionsspule. b)
Mogliche neue Geometrie zur Reduzierung des elektromagnetischen Ubersprechens zwischen
benachbarten Detektoren.

nicht durchdringen kénnen. Somit wirken Au:Er-Sensor und Rontgenabsorber als
Tiefpassfilter auf das ausgesandte elektromagnetische Signal. Mithilfe von Finite-
Elemente-Simulationen konnte gezeigt werden, dass die Gegeninduktivitat zweier
benachbarter Detektionsspulen bei Frequenzen oberhalb von etwa 10 kHz durch die
Anwesenheit des Au:Er-Sensors und des Rontgenabsorbers in der Tat einbricht, was
die hier angestellte Interpretation unterstiitzt.

Da vor allem die senkrecht zu den Streifen des Méaanders verlaufenden Leiter-
bahnen des getroffenen Kalorimeters dieses elektromagnetische Ubersprechsignal
in Richtung der benachbarten Detektoren aussenden, kénnte man in der néchsten
Entwicklungsstufe eine andere Geometrie der Detektionsspulen wéhlen. In Abbil-
dung 7.10a ist die aktuelle Spulengeometrie skizziert. Die Pfeile deuten die Strom-
richtung des Signals entlang des Randes der maanderférmigen Spule an. Bei solch
einer Geometrie wiirde iiber die gesamte Lange des benachbarten Detektors das glei-
che Ubersprechsignal erzeugt werden. Kehrt man jedoch, wie in Abbildung 7.10b
dargestellt, die Richtung des Stroms auf der Hélfte der Lange um, so erzeugen beide
Hélften elektromagnetische Signale mit entgegengesetzter Polaritit, die sich somit
gegenseitig autheben.

7.6 Energieauflosung

Wie in Kapitel 6.6 erlautert, wird iiber einen auf der Idee des Optimalen Filterns ba-
sierenden Algorithmus jedem Detektorsignal eine Energie des absorbierten Photons
zugeordnet. Wegen des Rauschens des Detektoraufbaus weisen die einzelnen Signale
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Abb. 7.11 a) Mn K,-Linie der **Fe-Quelle. In griin ist die natiirliche Linienform nach
[H6197| dargestellt. Die rote Kurve entspricht einer an das Histogramm angepassten Faltung
der natiirlichen Linienform mit einer Gauf-Verteilung. b) Verteilung der Ruhesignale wihrend
der Aufzeichnung des Spektrums der °Fe-Quelle. Die rote Kurve stellt eine an das Histogramm
angepasste Gauf-Verteilung dar.

trotz gleicher deponierter Energiemenge leichte Unterschiede auf, wodurch die Zu-
ordnung etwas fehlerbehaftet ist. Zusétzlich fithren Schwankungen der Temperatur
des Kryostaten zu systematischen Variationen der Signalhchen auf einer Zeitskala
von Minuten bis Stunden. Daher ist es notig, eine Temperaturkorrektur der zuge-
ordneten Amplitude durchzufiihren, wobei das Magnetisierungssignal des Detektors
vor dem Auslosen des Triggers als Thermometer dient.

Stellt man die Verteilung der zugeordneten Energien als Histogramm dar, er-
hélt man das aufgezeichnete Spektrum. Abbildung 7.11a zeigt die auf diese Wei-
se bei einer Detektortemperatur von 17 mK bestimmte **Mn K,-Linie der *°Fe-
Kalibrationsquelle. Die rote Kurve ist hierbei eine an die Daten angepasste Faltung
der in [H6197| dokumentierten und hier griin dargestellten natiirlichen Linienform
mit einer Gaufs-Verteilung

1 2 2
Glz) = —— e B/ (7.10)

deren Breite 0 = AEpwnn/(2v21n2) die Energieauflosung des Detektors wider-
spiegelt. Man erhélt die beste Anpassung fiir eine Energieauflosung von A Fpway =
41eV.

Man erkennt, dass auf der niederenergetischen Flanke der Spektrallinien mehr
Ereignisse auftreten, als durch die angepasste Kurve zu erwarten sind. Dies lésst
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sich auf folgenden Effekt zuriickfithren. Bei der Absorption eines Réntgenphotons
geht ein Teil dessen Energie in athermische Phononen {iber, welche den paramagne-
tischen Temperatursensor durchqueren, ohne die Energie an die darin enthaltenen
magnetischen Momente zu iibergeben. Demzufolge geht dieser Anteil der im De-
tektor deponierten Energie an das Substrat verloren und das Detektorsignal fallt
dementsprechend kleiner aus.

Nach jedem fiinften durch die Absorption eines Photons verursachten Signal wur-
de ein Zeitfenster aufgezeichnet, wihrend dem der Trigger nicht ausloste und das
somit nur das magnetische Flussrauschen des Detektoraufbaus enthélt. Wendet man
den gleichen Algorithmus, durch den den Photonsignalen eine Energie zuordnet wird,
auf diese sogenannten Ruhesignale an, erhélt man die in Abbildung 7.11b wiederge-
gebene, um E = 0 zentrierte Verteilung von Ereignissen. Die rote Kurve stellt eine an
die gemessene Verteilung angepasste Gault-Verteilung dar, die wiederum eine Halb-
wertsbreite von 41 eV besitzt. Da es sich hierbei um den durch das Detektorrauschen
verursachten Beitrag zur Energieauflosung handelt, kann daraus geschlossen werden,
dass bei den mit der *Fe-Quelle erreichbaren Photonenergien kein zusitzlicher Ef-
fekt auftritt, durch den sich die Energieauflosung energieabhéngig verschlechtert. Im
Gegensatz zu Halbleiterdetektoren ist dies fiir magnetische Kalorimeter im linearen
Bereich zu erwarten.

Aufserdem stimmt die aus der Verteilung der Ruhesignale und aus der Form der
K,-Linie von **Mn ermittelten Energieauflésungen gut mit dem aus den numerischen
Simulationen vorhergesagten Wert von 38 eV iiberein, wenn man beriicksichtigt, dass
wahrend dieser Messung das SQUID-Magnetometer ein vergleichsweise hohes weifies
Rauschen von 1,5 1®q/ vHz aufwies.

Auf gleiche Weise kann mithilfe der v-Linien der *!Am-Quelle die Energieaufls-
sung bei hoheren Energien bestimmt werden. Da diese im Vergleich zu den Fluo-
reszenzlinien eine sehr geringe natiirliche Linienbreite aufweisen, kann hier die be-
obachtete Linienform direkt durch eine Gauf-Verteilung beschrieben und somit die
Energieauflosung einfacher bestimmt werden. Abbildung 7.12a zeigt die aufgezeich-
nete 23"Np ~-Linie bei 59,5keV und die daran angepasste Gauf-Verteilung. Die so
bestimmte Energieauflosung féllt mit AEpwayv = 62 eV deutlich schlechter aus als
der bei 5,9keV bestimmte Wert. Die gleiche Energieauflosung lasst sich auch fiir
die 26,3 keV-Linie bestimmen. Wie in Abbildung 7.12b zu sehen ist, besitzt die zeit-
gleich mit dem Spektrum aufgezeichnete Verteilung der Ruhesignale jedoch nur eine
Halbwertsbreite von A Erwny = 53 eV. Somit scheinen hier Effekte aufzutreten, die
entweder erst im Energiebereich oberhalb der *Mn-Linien beobachtbar sind oder
generell auf die Verwendung der ?*!Am-Quelle zuriickgefiihrt werden koénnen. Ein
moglicher Interpretationsansatz soll im Folgenden erlautert werden.

Die von der ?'Am-Quelle emittierten Photonen besitzen aufgrund der héhe-
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Abb. 7.12 a) Dominante 23"Np 5-Linie der 24! Am-Quelle. Die rote Kurve entspricht einer
an das Histogramm angepassten Gauf-Verteilung. b) Verteilung der Ruhesignale wihrend der
Aufzeichnung des Spektrums der 24! Am-Quelle. Die rote Kurve stellt eine an das Histogramm
angepasste Gauf-Verteilung dar.

ren Energie eine grofere Eindringtiefe in den Rontgenabsorber als die des **Mn-
Spektrums. Somit variiert die Position, an der die héherenergetischen Réntgenpho-
tonen ihre Energie deponieren, iiber einen groferen Bereich des Absorbervolumens.
Aufgrund einer Positionsabhéngigkeit der Signalform kénnte den Photonen je nach
Absorptionsort eine leicht unterschiedliche Energie zugeordnet werden.

7.7 Linearitat

Den absorbierten Rontgenphotonen wird geméfs Gleichungen 3.3 und 3.20 eine Ener-
gie E,, « 0®g zugeordnet, wobei g die durch den Energieeintrag verursachte ma-
gnetische Flussdnderung im Detektor-SQUID bezeichnet. Diese ,,gemessene Energie”
ist in Abbildung 7.13a als Funktion der tatsédchlichen Energie F fiir die fiinf dominan-
testen Linien der **!Am-Quelle aufgetragen. Obwohl es in dieser Darstellung kaum
zu erkennen ist, weisen alle Datenpunkte eine Abweichung von der griin eingezeich-
neten Geraden F,, = F auf. Zur Verdeutlichung ist in Abbildung 7.13b als gefiillte
Kreise die Differenz zwischen ,,gemessener” und tatséchlicher Energie gezeigt.

Die Abweichung wird dadurch verursacht, dass die thermodynamischen Grofen
des magnetischen Kalorimeters sich veréndern, sobald die Absorption eines Ront-
genphotons eine Temperaturdnderung bewirkt. Somit ist die Energieabhéngigkeit
der magnetischen Flussidnderung durch eine komplexe Funktion gegeben, die durch
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Abb. 7.13 a) Gemessene Energie als Funktion der tatsichlichen Photonenergie. b) Differenz
zwischen gemessener und tatséchlicher Photonenergie.

eine Taylor-Entwicklung

0g 1 82<I>S
0dbg = a—E E+ 5 DE?

E*+ ... (7.11)

zum Beispiel bis zum zweiten Term angendhert werden kann. Dadurch ergibt sich
fiir die gemessene Energie

B, = (%)_ 55 — (14 n(E)) E (7.12)

mit der sogenannten Nichtlinearitit

1 (0D 9Py

Mithilfe von Gleichung 3.1 kann dieser Ausdruck zu

E (a@s)—liacps

E) = 9% 925
W) =5e-\o8) aroe

(7.14)

umgeformt werden.

Der in dieser Arbeit beschriebene Detektor besitzt bei einer Temperatur von

25mK eine Gesamtwérmekapazitat von 655 pJ/K. Die Flusssensitivitat im SQUID
betragt % = 0,3m®Py/eV und deren Ableitung nach der Temperatur %% =
—13,5m®P(/(eVK). Somit wiirde man fiir diesen Detektor eine Nichtlinearitét von
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n(E)/E ~ —5,5-107%eV~! erwarten, was zu der in Abbildung 7.13b als rote Kurve
dargestellten Abweichung fiihrt.

Zur korrekten Beschreibung der Datenpunkte durch die blaue Kurve muss jedoch
eine Nichtlinearitit von n(F)/E = —1,76 - 107" eV~! angenommen werden.

Um diese etwa dreiftigfach erhohte Nichtlinearitét zu verstehen, muss die endliche
Ausbreitungsgeschwindigkeit der Warme innerhalb des Rontgenabsorbers und des
Temperatursensors beriicksichtigt werden. Wie in Abbildung 7.8 dargestellt, befindet
sich der Detektor in den ersten Mikrosekunden nach Absorption eines Rontgenpho-
tons nicht im thermischen Gleichgewicht. Vielmehr ist die eingetragene Warme nur
iiber einen Teil des Absorber- und Sensorvolumens verteilt, wihrend andere Bereiche
noch die Temperatur des Warmebads besitzen. Dies fithrt dazu, dass die Gesamtwér-
mekapazitit Cges in Gleichung 7.14 durch eine effektive Warmekapazitat Ceg ersetzt
werden muss, welche dem zu dem jeweiligen Zeitpunkt bereits erwérmten Anteil des
Detektors entspricht. Von dem Auswertealgorithmus, mit dessen Hilfe jedem Signal
eine relative Amplitude und damit eine Energie zugeordnet wird, werden Werte na-
he des Signalmaximums besonders stark gewichtet. Da zu diesem Zeitpunkt, wie in
Abschnitt 7.4.3 diskutiert wird, der Detektor noch keine einheitliche Temperatur be-
sitzt, ist die gemessene Nichtlinearitat somit besonders stark ausgeprégt. Verdandert
man den Algorithmus so, dass das Maximum nicht beriicksichtigt wird, verringert
sich die Nichtlinearitéit, wie in Abbildung 7.13b als offene Kreise und gestrichelte
Kurve dargestellt, auf n(E)/E = —1,24-1077eV L.

Die verbleibende, immer noch betréchtliche, Abweichung zu der Erwartung von
—5,5-107?eV~! ist vermutlich darauf zuriickzufiihren, dass die Photonen je nach
Energie unterschiedlich tief in den Rontgenabsorber eindringen. So werden 59,5 keV-
Photonen im Mittel nach etwa 125 pm gestoppt, wahrend die mittlere Eindringtiefe
bei 26,3 keV nur 14 pm betréagt. Somit erreicht die deponierte Warme bei hoherener-
getischen Photonen zu einem etwas fritheren Zeitpunkt den Au:Er-Sensor und fliefst
damit auch frither an das Substrat ab, was zu einer Verringerung der Signalhdhe
wahrend des {ibrigen Verlaufs des Signals fiihrt.

Wie die Variation im Signalanstieg sollte diese verstirkte Abweichung von einem
linearen Verhalten durch eine schlechtere thermische Kopplung zwischen Réntgenab-
sorber und Temperatursensor in der nachsten Detektorgeneration signifikant verrin-
gert werden, da in diesem Falle das Temperaturprofil des Au:Er-Sensors homogener
ausfallen sollte.
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7.8 Spektrum der ?*'Am-Quelle

Neben der zuvor behandelten Detektorcharakterisierung kann aus den aufgezeich-
neten Rontgensignalen wegen der guten Energieauflosung des Detektors natiirlich
auch ein hochaufgeléstes Spektrum der *!Am-Quelle gewonnen werden. Dieses setzt
sich, wie in Abschnitt 6.3.2 bereits erldutert, aus Kerniibergédngen des Tochterkerns
2%"Np und den Linien des Neptunium-Fluoreszenzspektrums, die Ubergingen in die
L-Schalen der Elektronenhiille entsprechen, zusammen.

Zur Erhohung der Statistik wurden mehrere individuelle Spektren, deren Auf-
zeichnung jeweils zwischen 17 und 24 Stunden dauerte, zu einem zusammengefasst.
Jedes Einzelspektrum wurde zuvor auf Temperaturschwankungen und Nichtlinea-
ritét (siehe Abschnitt 7.7) korrigiert und mittels der 59,5 keV-Linie kalibriert. Um
kleine Variationen der Energiekalibration zu korrigieren, wurde jeweils die Korrela-
tion

Emax

K(€) = N{(E) N;(£E) dE (7.15)

zwischen zwei Spektren N;(E) und N;(E) durch Anpassung des Skalierungsfaktors
¢ ~ 1 maximiert, bevor diese entsprechend

Nig;(E) = Ni(E) + N;(£E) (7.16)

zu einem Spektrum kombiniert wurden. Der Skalierungsfaktor ¢ fiel dabei meist so
aus, dass die Signale mit der hochsten im Spektrum N; auftretenden Energie bei
der gewahlten Intervallbreite des Histogramms von 6 eV um maximal ein bis zwei
Intervalle ,,verschoben“ wurden.

Abbildung 7.14 zeigt den Ausschnitt des resultierenden Gesamtspektrums zwi-
schen 10keV und 24 keV, der die Neptunium-Fluoreszenzlinien enthélt, wahrend in
Abbildung 7.15 die Linien der Kerniibergéinge bei 26,3keV, 33,2keV, 43,4 keV und
59,5 keV dargestellt sind.

Abb. 7.14 (nichste Seite) Ausschnitt des Spektrums der 24! Am-Quelle. Die Linien ohne Ele-
mentbezeichnung entsprechen Neptunium-Fluoreszenzlinien. In griin sind die in Abschnitt 7.8.2
diskutierten angepassten Kurven K;(F) und in rot deren Summe dargestellt. Um die weniger do-
minanten Spektrallinien besser erkennen zu kénnen, wurde die Skalierung der Ordinate so gewahlt,
dass der Abstand zur Abszisse der Quadratwurzel der Ereignisse entspricht. Gleiches gilt fiir die
Ordinaten in den Abbildungen 7.15 und 7.16.
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Abb. 7.15 Kerniiberginge von 23"Np der 2*!Am-Quelle. Zur Skalierung der Ordinate siche
Abbildung 7.14.

7.8.1 Beobachtete Linien im Gesamtspektrum

Die Energiecauflosung des im Rahmen dieser Arbeit entwickelten magnetischen Ka-
lorimeters ist etwa einen Faktor zwei besser als die des in [Lép08] verwendeten
Germanium-Halbleiterdetektors. Dies fiihrt dazu, dass trotz geringerer detektierter
Ereignisse die Linien des Spektrums weniger stark iiberlappen und damit eindeuti-
ger zu identifizieren sind. Besonders gut lésst sich dies in Abbildung 7.14c bei der
Linie um 22,2keV erkennen, die erstmals die Unterscheidung zwischen dem L. -
und dem L74—Ubergang erlaubt.
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Wie aus Abbildung 7.14 hervorgeht, treten in dem aufgezeichneten Spektrum
neben den Fluoreszenzlinien von Neptunium weitere Spektrallinien auf. Insbeson-
dere im Energiebereich zwischen 10 keV und 13keV in Abbildung 7.14a sind Linien
zu beobachten, die dem Fluoreszenzspektrum von Blei zugeordnet werden konnen.
Vermutlich wird das Material des Kollimators, der sich direkt iiber dem Detektor
befindet, sowie der magnetischen Abschirmung von der ?**!Am-Quelle angeregt und
emittiert die beobachteten Rontgenphotonen. Diese Vermutung kénnte in zukiinfti-
gen Detektoraufbauten verifiziert werden, bei denen statt Blei ein anderes Material
fiir die magnetische Abschirmung und den Kollimator verwendet wird. Denkbar wi-
re zum Beispiel eine Abschirmung aus Niob oder wie in [Por11] aus Cryoperm?®. Fiir
den Kollimator wiirde sich die Verwendung eines Gold- oder Platin-Blechs anbieten.

Bei einer Energie von 16,925 keV ist klar eine Spektrallinie zu erkennen, die je-
doch nur schwer mit einer der in [Bea67|, [Des03] oder [Eks99] dokumentierten Li-
nien zu identifizieren ist. Eventuell handelt es sich um die Lgs-Linie von Americi-
um (16,891 keV), um den N;—L,-Ubergang von Plutonium (16,933 keV) oder um
die Lgs-Linie von Protactinium (16,934 keV). Gleichermafen kénnte die Linie bei
17,664 keV den Fluoreszenzspektren der drei zuvor genannten Elemente entstammen
und liefe sich als Lg;-Ubergang von Plutonium (17,631 keV), als Lo-Linie von Prot-
actinium (17,666 keV) oder als Lgy-Linie von Americium (17,678 keV) identifizieren.
Da die Quelle vorwiegend aus Americium besteht, ist es natiirlich naheliegend, dass
die beiden Linien dem Fluoreszenzspektrum dieses Elements entstammen. Allerdings
wird Americium aus Plutonium erbriitet, so dass auch Uberreste dieses Elements in
der Quelle enthalten sein konnten. Des Weiteren handelt es sich bei 23"Np, dem
Zerfallsprodukt von ?*!Am, nicht um ein stabiles Isotop. Vielmehr zerfillt es mit
einer Halbwertszeit von etwa 2 - 10° Jahren in 23*Pa, welches somit ebenfalls einen
geringen Anteil des Materials der Quelle ausmacht.

Wie aus Abbildung 7.16 hervorgeht, sind im Energiebereich zwischen 6 keV und
10keV sowie um 48 keV und 50keV einige Linien zu beobachten, die sich als so-
genannte Escape-Linien identifizieren lassen. Diese entstehen, wenn ein Rontgen-
photon mit Energie E ein Gold-Atom im Rontgenabsorber ionisiert und somit eine
Leerstelle in der L- oder einer hoheren Schale erzeugt®. Diese wird daraufhin durch
ein Elektron einer hoheren Schale aufgefiillt, wobei die Energiedifferenz F,, un-
ter anderem in Form eines Rontgenphotons freigesetzt werden kann. Wird dieses
Sekundérphoton nun nicht wieder im Roéntgenabsorber gestoppt, beobachtet man
demnach ein Signal, dem die Energie F — FEa, zugeordnet wird. Bei den beob-
achteten Linien handelt es sich um die dominanten Ubergéinge des Neptunium-
Fluoreszenzspektrums und um die 7-Linie bei 59,5keV, die um die Energie der

5Vakuumschmelze GmbH & Co. KG, Griiner Weg 37, 63450 Hanau, www.vacuumschmelze.de.
5Die Ionisation der K-Schale ist aufgrund der hohen Bindungsenergie von 80,7keV im hier
betrachteten Fall nicht mdoglich.
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Abb. 7.16 Photon-Escape-Linien in dem aufgezeichneten Spektrum der 24! Am-Quelle, die
durch Anregung der Gold-Atome im Réntgenabsorber entstehen. Zur Skalierung der Ordinate
siehe Abbildung 7.14.

Lai- (9,713 keV), Lao- (9,628keV), Ligi- (11,442keV), Lga- (11,582keV) beziehungs-
weise L,;-Linie (13,378 keV) des Fluoreszenzspektrums von Gold reduziert werden.
In Abbildung 7.16a kann lediglich die mit einem Fragezeichen markierte Linie bei
einer Energie von 8,621 keV nicht durch die Differenz zwischen einem Ubergang im
Neptunium-Fluoreszenzspektrums und einer Spektrallinie von Gold erklart werden.
Die beste Ubereinstimmung mit einer der in [Bea67, Des03, Eks99] dokumentierten
Linien liefern der Ku;- (8,639 keV) und der Ko-Ubergang (8,616 keV) von Zink, die
aufgrund von Fluoreszenzanregungen im Messing des Chiptréigers oder der Halte-
rung der Quelle entstehen kénnten.

7.8.2 Parameter der Spektrallinien

Aus dem gerade diskutierten Gesamtspektrum wurden auch die Parameter der Nep-
tunium-Fluoreszenzlinien sowie der y-Linien von 23"Np bestimmt. Dazu werden an
das Spektrum die in den Abbildungen 7.14 und 7.15 griin dargestellten Kurven
K;(FE) angepasst, die man wie folgt bestimmt. Die natiirliche Form der Spektrallinien
kann als um die Energie F; zentriertes Lorentz-Profil

(T:/2)* + (E — E;)°

beschrieben werden. Die natiirlichen Linienbreiten I'; wurden hierbei aus den in
[Cam01] wiedergegebenen natiirlichen Breiten der Energieniveaus der L-, M- und

Li(E) = (7.17)
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N-Schalen berechnet. Der Parameter I; stellt die Intensitit der Linie dar. Im Ex-
periment ist jedoch nicht die unverfilschte natiirliche Linienform zu beobachten.
Vielmehr fithren mehrere Effekte, die im Folgenden diskutiert werden, zu einer De-
formation des Linienprofils.

So weist der Rontgenabsorber des Kalorimeters je nach Energie des Photons eine
unterschiedliche Absorptionswahrscheinlichkeit p,(E) auf, die eine Deformation des
Lorentz-Profils zu p,(F)L;(E) bewirkt.

Gleichermafsen ist zu beriicksichtigen, dass das als Kollimator fungierende Blei-
Blech trotz seiner Dicke von 800 pm eine gewisse Transparenz tpy,(FE) fiir die einfal-
lenden Rontgenphotonen besitzt. Somit ist die Wahrscheinlichkeit fiir ein von der
Quelle in Richtung des Rontgenabsorbers emittiertes Photon, den Kollimator zu
passieren, gegeben durch

As A, — Ao
px(E) = R + A tpp(E) (7.18)

wobei A, die Absorberfliche und A, die Grofe der Kollimatoroffnung bezeichnen.

Auferdem werden einige der bei dem Zerfall der 2! Am-Atome entstehenden Pho-
tonen bereits vom Material und der Kapselung der Quelle absorbiert. Der Anteil

PQ(E) = tao,(F)te(E) (7.19)

der Photonen, die die Quelle verlassen, ist somit durch die energieabhingige Trans-
parenz der 400 pm dicken Al,O,-Keramik a0, (E), in der die **'Am-Atome ver-
mutlich homogen verteilt sind, und der des 250 pm dicken Beryllium-Fensters tge(E)
bestimmt.

Berticksichtigt man alle zuvor genannten Prozesse, wird die natiirliche Linienform
Li(E) zu
Ai(E) = po(E) px(E) pa(E) Li(E) (7.20)
verzerrt. In Abbildung 7.17 sind die Wahrscheinlichkeiten p,, pk und pq als Funkti-
on der Photonenergie gezeigt, wie man sie aus aus Monte-Carlo-Simulationen mit-
tels PENELOPE fiir zwei 140 pm dicke Rontgenabsorber aus Gold und einen Blei-
Kollimator mit drei kreisformigen Offnungen mit einem Radius von 50 pm erhalt.
Leider existieren aufgrund der Bindungsenergien in Gold und Blei Spriinge in p, im
Bereich der von der Quelle emittierten Linien des Neptunium-Fluoreszenzspektrums,
so dass benachbarte Spektrallinien eventuell stark unterschiedliche Deformationen
erfahren.

Da Detektor und Quelle sich im Inneren des am Verdampfer des Kryostaten be-
festigten Strahlungsschildes befanden, in dem ein Druck von weit unter 10~% mbar
herrscht, tritt praktisch keine Abschwéchung der Spektrallinien auf, die durch Ab-
sorption in einem etwaigen Restgas zwischen Quelle und Detektor verursacht wird.
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Die endliche Energicauflésung des Kalorimeters fiithrt nun zu einer Verbreiterung
der Linienform, die durch eine Faltung mit einer Gaufs-Verteilung G(E) (siche Glei-
chung 7.10) beschrieben werden kann. Somit ist die an die Daten angepasste Kurve
gegeben durch

[e.e]

IT; o~ (B=€)?/(20%)
- / (T:/2) + (¢ — E3)

Ki(E) = (A + Q) (E) - p(e) pr(e) pale) de . (7.21)

" 4ro

—0o0

Um die Faltung fiir jede Linie numerisch durchfiihren zu kénnen, fand die Inte-
gration nur iiber einen um die betrachtete Linie zentrierten Bereich von 32,768 keV
mit einer Schrittweite von 125 meV statt. Fiir die y-Linien wurde eine natiirliche
Linienbreite von 2 eV angenommen, wodurch die Faltung eine nahezu unverénderte
Gauk-Verteilung erzeugt. In dem kombinierten Spektrum (Abbildungen 7.14 und
7.15) besitzt die 59,5 keV-Linie eine Halbwertsbreite von 69eV, wiahrend die der
26,3keV-, 33,2keV- und der 43,4 keV-Linien nur 58 eV betragt. Daher wurde zur
Anpassung der Neptunium-Fluoreszenzlinien eine energieunabhéngige instrumen-
telle Linienbreite von 58 eV fiir die Faltung in Gleichung 7.21 angenommen.

In Tabelle 7.1 sind die Energien E; sowie die Intensitéten I;, die den beobachteten
Linien bei der beschriebenen Anpassung zugeordnet wurden, dargestellt. Die Intensi-
taten der einzelnen Linien wurden hierfiir beziiglich der Intensitét der 59,5 keV-Linie
normiert. Des Weiteren sind in der Tabelle die verwendeten natiirlichen Linienbrei-
ten I'; und Literaturwerte fiir Energie und Intensitét aufgefiihrt.

Man erkennt eine sehr gute Ubereinstimmung zwischen den hier ermittelten
Linienenergien und den jeweiligen Literaturwerten. Die Abweichungen liegen meist
innerhalb der Intervallbreite des Histogramms von 6eV. Grofsere Differenzen sind
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Energie nat. Breite normierte Intensitét
E; [keV] T, [eV] I [%]
[Des03| | Messung | [Cam01] [SchO1] [Lép08] | Messung

Ly 11,871 11,878 24 2,35 2,34 1,78
L 12,243 12,288 23 - 0,073 0,168
Lao 13,757 13,755 12 3,83 3,907 2,63
Lo 13,943 13,944 12 33,5 32,42 23,8
L, 15,861 15,853 26,4 1,07 1,13 0,822
Lge 16,110 16,104 20,8 0,609 0,693 0,317
Lg2 16,840 16,833 13 8,19¢ 6,850 3,651
L 17,060 17,053 31,3 4,86 4,852 3,23
Lgs 17,505% 17,515 0P 1,798 1,668 0,782¢8
Lgi 17,747 17,743 14,4 37,5 33,06 24,7
Lgs 17,991 17,983 24,7 4,14 3,661 2,91
Lsio 18,574 18,571 20,4 - 0,15 0,166
Lgg 18,760 18,751 20,4 - 0,13 0,265
L5 20,100 20,094 23,1 0,296 0,24 0,301
L 20,785 20,780 15,4 8,92 8,22 6,59
Lo 21,100 21,092 26,7 1,34 1,31 1,04
L. 21,341 | 21,334 25,0 }3 o b 1,45" 1,09"
L.s 21,4917 21,484 12° ’ 1,58 1,35
P—L, | 21,57 | 21,605 12° - - 0,0963
Ly - 22,153 15" 0,424
L4 22,204 22,216 15° } 0,660 } 0484 0,248
L3 22,40 | 22,393 15° - 0,19 0,105

0 26,345°| 26,347 6,71 6,71 6,07

vy 33,196 33,202 0,338 0,338 0,344

0 43,420°| 43,442 - - 0,223

0 29,641¢ 59,541 100 100 100
2 [Eks99)
b [Lép0g]
¢ Berechnet aus L,;3-Ubergang und dem Abstand zwischen L; und L.
4 [Bea67|
° [Bé10]

f Mit Anteilen von Lgis.
& Mit Anteilen von Lgy.
h Mit Anteilen von L,s.

Tab. 7.1 Parameter der Neptunium-Fluoreszenzlinien und der 23"Np-v-Linien im Spektrum

der ?*'Am-Quelle, mit denen griinen Kurven in Abbildungen 7.14 und 7.15 erstellt wurden.
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lediglich fiir schwach ausgepriagte Spektrallinien wie zum Beispiel die Li-Linie zu
beobachten und sind wahrscheinlich auf die schlechte Statistik oder auf eine falsche
Identifikation zuriickzufiihren.

Nun sollen die Intensitdten der beobachteten Spektrallinien diskutiert werden,
die in der letzten Spalte von Tabelle 7.1 zu finden sind. Zum Vergleich sind die in
[Sch01] und [Lép08| aufgefiihrten Intensitdten der Linien ebenfalls in der Tabelle
angegeben. Man sieht deutliche Unterschiede zu der in dieser Arbeit durchgefiihrten
Messung. Zur Verdeutlichung ist das Verhaltnis der gemessenen Intensitdten zu den
Literaturwerten in Abbildung 7.18 dargestellt. Hierbei sind die zehn Linien mit den
hoéchsten Intensitédten als blaue und rote Symbole und die weniger intensiven Linien
in grau dargestellt.

Wie zu erkennen ist nimmt das Verhéltnis zwischen gemessener Intensitat und
Literaturwerten der dominantesten Linien zu kleinen Energien hin ab. Falsch ange-
nommene Parameter des Rontgenabsorbers und des Kollimators kénnen diese Ab-
weichung nicht erkldren, da die Funktionen p, und pg, die zur Korrektur der na-
tiirlichen Linienform verwendet wurden, in diesem Energiebereich nur eine geringe
Energiecabhéngigkeit aufweisen. Lediglich die Selbstabsorption pg der Quelle ist in
dem betrachteten Energiebereich stark abhéngig von der Photonenergie. Wie in Ab-
bildung 7.18 zu sehen ist, folgen die Datenpunkte grob dem Verlauf dieser Funktion,
die hier erneut als griine Kurve dargestellt ist. Diese Beobachtung legt die Ver-
mutung nahe, dass die Selbstabsorption der verwendeten Quelle falsch abgeschétzt
wurde. Da iiber den genauen Aufbau der ?*!Am-Quelle nur wenige Informationen
vorliegen, ist diese Erklarung durchaus realistisch.

Geht man davon aus, dass die Abweichung der beobachteten Intensititen von den
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Literaturwerten im Wesentlichen durch die Quelle selbst verursacht wird, kann dar-
aus geschlossen werden, dass sich der im Rahmen dieser Arbeit entwickelte Detektor
nicht nur fiir eine prézise Bestimmung der Energie sondern auch mit einer Genauig-
keit von etwa 10 % fiir Intensitatsmessungen eignet. Sollte in den fiir maXs geplan-
ten Experimenten eine hohere Genauigkeit der Linienintensitdten benotigt werden,
konnte eine experimentelle Bestimmung der Absorptionswahrscheinlichkeit des De-
tektors mithilfe einer durchstimmbaren monoenergetischen Rontgenquelle durchge-
fithrt werden.
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8. Zusammenfassung und Ausblick

In dieser Arbeit wurde die Entwicklung und Charakterisierung eines magnetischen
Kalorimeters behandelt, welches als Prototyp der Komponente maXs-200 des Ront-
gendetektors maXs fiir die hochauflosende Spektroskopie hochgeladener Ionen dient.

Der entwickelte Detektor besteht aus vier unabhéngigen, gradiometrisch aufge-
bauten magnetischen Kalorimetern, die insgesamt eine aktive Detektionsfliche von
8mm? bilden. Jedes Kalorimeter ist mit zwei 140 ym dicken Rontgenabsorbern aus
Gold ausgestattet und verwendet eine Au:Er-Legierung als paramagnetische Tem-
peratursensoren. Die Magnetisierungsénderung der Au:Er-Sensoren nach Absorpti-
on eines Photons wird mit einer m#anderformigen Detektionsspule als Anderung
des magnetischen Flusses nachgewiesen und mithilfe eines zweistufigen de-SQUID-
Magnetometers ausgelesen.

Mittels numerischer Simulationen wurde die Geometrie des Kalorimeters zu-
néchst optimiert, um eine moglichst gute Energieauflésung zu erreichen, bevor der
Detektor iiber Mikrostrukturierungsprozesse in einem Reinraum der Klasse ISO 5
hergestellt wurde. Die Charakterisierung des Kalorimeters erfolgte in einem *He /*He-
Verdiinnungskryostaten, wobei als Réntgenquellen eine %°Fe- sowie eine 24'Am-
Kalibrationsquelle verwendet wurden.

Die Signale, die nach Absorption eines Rontgenphotons zu beobachten sind, wei-
sen bei Temperaturen iiber 40 mK eine gute Ubereinstimmung mit den erwarteten
Signalgrofsen auf, wiahrend geringfiigige Abweichungen bei tieferen Temperaturen
durch parasitire Warmekapazititen erklart werden konnen. Der Signalanstieg ist
durch die diffusive Ausbreitung der deponierten Energie bestimmt und weist je nach
Position, an dem das jeweilige Photon im Rontgenabsorber gestoppt wurde, einen
leicht unterschiedlichen zeitlichen Verlauf auf. Der Detektor ist thermisch iiber das
Saphir-Substrat sowie iiber eine metallische Verbindung aus Gold an das Warme-
bad gekoppelt. Es konnte beobachtet werden, dass die Signale des gradiometrisch
aufgebauten Kalorimeters nach Erreichen des Maximums schneller abfallen als aus
den thermodynamischen Eigenschaften der verwendeten Materialien und Struktu-
ren zu schliefen ware. Erklart wird dies durch einen thermischen Kontakt zwischen
den beiden Au:Er-Temperatursensoren des Detektors. Ein zweites Kalorimeter, das
nur mit einem Temperatursensor ausgestattet war, zeigte hingegen das durch die
thermische Kopplung an das Warmebad zu erwartende Thermalisierungsverhalten.

Der wahrscheinlich wichtigste Aspekt bei der Charakterisierung des magneti-
schen Kalorimeters behandelt dessen Energieauflosung. Diese wurde unter ande-
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rem durch Betrachtung der K,-Linie von *Mn bei 5,9keV bestimmt. In guter
Ubereinstimmung mit dem erwarteten Wert konnte diese bei einer Temperatur
von 17mK zu AEpwaym = 41 eV bestimmt werden. Unter Verwendung der 2*'Am-
Quelle konnte bei Photonenergien von 59,5keV und 26,3 keV eine Energieauflosung
von AEpwam = 62eV beobachtet werden. Eine mogliche Erklarung fir die ver-
schlechterte Auflésung ist durch die Positionsabhéngigkeit der Signalform gegeben,
da die Eindringtiefe der hoherenergetischen Photonen iiber einen grofieren Bereich
des Rontgenabsorbers variiert.

Neben der eigentlichen Charakterisierung der Detektoreigenschaften wurde das
Spektrum der 2*'!Am-Quelle analysiert. Da das magnetische Kalorimeter eine bes-
sere Auflosung besitzt als bislang haufig verwendete Halbleiterdetektoren, konnten
erstmalig die nahe beieinander liegenden Ubergéinge L,y und L,4 von Neptunium
unterschieden werden. Nachdem mithilfe der fiinf dominantesten Linien der Quelle
die Nichtlinearitat des Kalorimeters ermittelt und dieses rekalibriert wurde, zei-
gen auch die iibrigen Spektrallinien eine sehr gute Ubereinstimmung mit den in
der Literatur aufgefiihrten Energien der jeweiligen Uberginge. Unter Beriicksichti-
gung der energieabhéngigen Absorptionswahrscheinlichkeit des Kalorimeters sowie
der Eigenschaften der Quelle und des Kollimators wurde den beobachteten Spektral-
linien relative Intensitéaten zugeordnet. Diese weisen zum Teil grofse Abweichungen zu
theoretischen und experimentellen Literaturwerten auf, die auf unzureichend genaue
Annahmen fiir den Aufbau der verwendeten **' Am-Quelle zuriickzufiihren sind.

In einer Weiterentwicklung des im Rahmen dieser Arbeit entwickelten maXs-200-
Detektorprototyps soll die thermische Ankopplung zwischen Rontgenabsorber und
Temperatursensor verringert werden, indem deren Kontaktfliche auf etwa 1% re-
duziert wird. Dies wird dadurch realisiert werden, dass der Rontgenabsorber auf
Saulen aus Gold platziert wird und sich sonst freischwebend iiber dem Au:Er-Sensor
befinden wird. Dadurch erhofft man sich vor allem eine Reduzierung der Positions-
abhéngigkeit der Signalform.

Der Rontgendetektor maXs wird neben der in dieser Arbeit beschriebenen Kom-
ponente maXs-200, die insbesondere fiir die Detektion harter Rontgenstrahlung bis
200 keV konzipiert wurde, den Bestandteil maXs-20 beinhalten. Dieser beruht auf
den in [Sch12| vorgestellten magnetischen Kalorimetern und soll den Energiebereich
bis 20 keV mit einer Energieauflésung von 3 eV abdecken. Insgesamt wird maXs aus
vier maXs-20- und zwolf maXs-200-Detektoren aufgebaut sein und an den Beschleu-
nigeranlagen der GSI in einem *He/*He-Verdiinnungskryostaten mit Pulsrohren-
Vorkiihlung betrieben werden.

Neben der Erweiterung der Rontgendetektoren um den Detektor maXs stehen in
Zukunft auch zusétzliche Experimentierplatze an der GSI zur Verfiigung. So soll ne-
ben dem Experimentierspeicherring ESR auch am CRYRING [Abr93, Dan09, Les12|
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und im Rahmen der FAIR!-Erweiterung am Hochenergiespeicherring HESR Spek-
troskopie an hochgeladenen Ionen betrieben werden. Diese neuen Anlagen werden
es ermoglichen, die Ionen stiarker abzubremsen und somit den Einfluss des relati-
vistischen Doppler-Effekts auf die Messungen zu reduzieren. Mithilfe der Ionenfalle
HITRAP? [Bei05, Klu09|, die ebenfalls verfiighar sein wird, kénnen die hochgelade-
nen lonen sogar praktisch bis zum Stillstand abgebremst und anschlieffend unter-
sucht werden.

In der vorliegenden Arbeit konnte gezeigt werden, dass magnetische Kalorimeter
als Detektoren in der hochauflésenden Rontgenspektroskopie eine vielversprechen-
de Alternative oder Ergénzung zu klassischen Messmethoden darstellen. Die Ent-
wicklung des vorgestellten Kalorimeters stellt einen wichtigen Schritt fiir die Kon-
struktion des Rontgendetektors maXs dar, der in den kommenden Jahren einen we-
sentlichen Beitrag zur Untersuchung der Grenzregionen der Quantenelektrodynamik
liefern wird.

!Englisches Akronym fiir Facility for Antiproton and Ion Research.
2Englisches Akronym fiir Highly charged Ions TRAP.
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