INAUGURAL-DISSERTATION

Zur
Erlangung der Doktorwiirde
der
Naturwissenschaftlichen-Mathematischen
Gesamtfakultét
der
Ruprecht-Karls-Universitat
Heidelberg

vorgelegt von
Dipl.-Phys. Markus Linck
aus Frankenthal / Pfalz

Tag der miindlichen Priifung: 2. Mai 2007






Entwicklung eines metallischen
magnetischen Kalorimeters fiir die

hochauflosende Rontgenspektroskopie

Gutachter: Prof. Dr. Christian Enss

Prof. Dr. Heinz Horner






Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde ein metallisches magnetisches Kalorime-
ter fiir den hochauflésenden Nachweis von einzelnen Rontgenquanten entwickelt. Der
Detektor besteht aus einem Réntgenabsorber und einem paramagnetischen Tempe-
ratursensor. Bei der Absorption eines Rontgenquants wird die Temperaturerhéhung
im paramagnetischen Sensor iiber die Anderung seiner Magnetisierung mit Hilfe eines
rauscharmen SQUID-Magnetometers nachgewiesen. Die thermodynamischen Eigen-
schaften des Detektors konnen im Rahmen einer Molekularfeldtheorie gut beschrieben
werden. Basierend hierauf lasst sich eine Optimierung des Detektors beziiglich der
Signalgrofe durchfithren. Die maximal erreichbare Energieauflésung wird durch ther-
modynamische Energiefluktuationen zwischen Absorber, Warmebad und Thermome-
ter begrenzt. Fin interessantes Anwendungsgebiet fiir ein metallisches magnetisches
Kalorimeter ist die Rontgenastronomie und die Untersuchung im Rontgenbereich
emittierender Objekte. Durch die hochauflésende Rontgenspektroskopie lassen sich
eine Vielzahl an Informationen iiber die physikalischen Vorginge auch von weit ent-
fernten Objekten erhalten. Das in dieser Arbeit entwickelte magnetische Kalorime-
ter besitzt einen metallischen Absorber mit einer Quanteneffizenz von iiber 98 % bei
6 keV. Die Energieauflosung dieses Detektors lasst sich mit AFpway = 2,7€V bei
5,9keV angeben. Die Abweichung der Signalhohe des Detektors von einem linearen
Verhalten betrigt nur 0,8 % bei einer Energie von 5,9keV.

Development of a Metallic Magnetic Calorimeter
for High Resolution Spectroscopy

In this thesis the development of a metallic magnetic calorimeter for high resolu-
tion detection of single x-ray quanta is described. The detector consists of an x-ray
absorber and a paramagnetic temperature sensor. The raise in temperature of the
paramagnetic sensor due to the absorption of a single x-ray is measured by the change
in magnetization of the sensor using a low-noise SQUID magnetometer. The thermo-
dynamic properties of the detector can be described by a theoretical model based on
a mean field approximation. This allows for an optimization of the detector design
with respect to signal size. The maximal archievable energy resolution is limited by
thermodynamic energy fluctuations between absorber, heat bath and thermometer.
An interesting field of application for a metallic magnetic calorimeter is x-ray astro-
nomy and the investigation of x-ray emitting objects. Through high-resolution x-ray
spectroscopy it is possible to obtain information about physical processes of even far
distant objects. The magnetic calorimeter that was developed in this thesis has a
metallic absorber with a quantum efficiency of 98 % at 6 keV. The energy resolution
of the magnetic calorimeter is AFEpwuyv = 2.7eV at 5.9keV. The deviation of the
detector response from a linear behavior of the detector is only 0.8 % at 5.9 keV.
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1. Einleitung

Wilhelm Conrad Rontgen beobachtete im Jahre 1895 bei Experimenten mit Katho-
denstrahlen eine neue Art von Strahlung, die selbst grofsere Materialschichten fast
miihelos durchdringen konnte. Die von ihm zunichst als X-Strahlung bezeichnete
Strahlung konnte er durch ihr Aufleuchten an einem Fluoreszenzschirm nachweisen
[R6n96]. Im Jahre 1901 erhielt er fiir die Entdeckung und Charakterisierung der spé-
ter nach ihm benannten Rontgenstrahlung den erstmalig verliehenen Nobelpreis fiir
Physik.

Im Jahre 1896 experimentierte Henri Becquerel mit der Phosphoreszenz von Ur-
ansalzen. Nachdem er ein Stiick Uranpechblende auf eine dicht verpackte Photoplatte
gelegt hatte, fand er ein geschwirztes Abbildes dieses Stiickes auf der Photoplatte,
obwohl kein Licht eingefallen sein konnte. Ahnlich wie bei der kurz vorher entdeck-
ten Rontgenstrahlung musste es sich hierbei um eine durchdringende Strahlung han-
deln, die von dem Stiick Uranpechblende ausging. Marie und Pierre Curie isolierten
in jahrelanger Arbeit aus Uranpechblende das Element Polonium und das Element
Radium. Beide Elemente besitzen eine viel hohere Aktivitit als reines Uran. Im
Magnetfeld wird die Strahlung in drei Anteile aufgespalten, der a-Strahlung, der
[-Strahlung und der -Strahlung. Im Jahre 1903 erhielten die drei Wissenschaft-
ler fiir die Entdeckung der spontanen Kernumwandlung und die Untersuchung der
Wechselwirkung mit Materie den Nobelpreis fiir Physik.

Die neu entdeckten Strahlungsarten erwiesen sich als ideales Werkzeug, um Auf-
schluss iiber den Aufbau der Materie zu erhalten. Um die Strahlung sowohl qua-
litativ als auch quantitativ messen zu konnen, wurden erste Nachweisapparaturen
entwickelt. Im Jahre 1903 wiesen P. Curie und A. Laborde [Cur03] die Strahlung, die
von einem Radiumpréiparat ausgeht, tiber die sich entwickelnde Wérme in einem Ab-
sorber kalorimetrisch nach. Im Laufe der Zeit wurden eine Vielzahl unterschiedlicher
Instrumente fiir hochenergetische Teilchen und Rontgenquanten entwickelt. Zu die-
sen zahlen die Blasenkammer, Proportionalzidhlrohre, Szintillationszéihler, Kristall-
spektrometer und Halbleiter-Tonisationsdetektoren. Zum Beispiel besitzen heutige
Kristallspektrometer eine exzellente Energieauflosung von unter 1eV, wobei jedoch
anzumerken ist, dass der Nachweis von Rontgenquanten durch die Beugung an einem
Kristallgitter nur in einem bestimmten Energieintervall erfolgen kann. Energiedisper-
sive Detektoren, wie zum Beispiel die Halbleiter-lonisationsdetektoren, kénnen Ront-
genquanten gleichzeitig in einem sehr grofen Energiebereich nachweisen. Die maxi-
mal erreichbare Energieauflosung ist jedoch auf etwa Epwgyv > 100eV beschriankt.
Auch stellt bei beiden Methoden die energieabhéngige Nachweiswahrscheinlichkeit
ein Problem bei der Auswertung von absoluten Aktivitdtsmessungen dar.

Neben den oben genannten Nachweismethoden wird seit etwa 25 Jahren an der
Entwicklung von Tieftemperatur-Kalorimetern gearbeitet. Die grundlegende Idee
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wurde bereits 1935 von F. Simon [Sim35] vorgeschlagen. Um die Temperaturerhéhung
bei einem Wirmeeintrag zu vergrofern, sollte die Warmekapazitit eines Kalorimeters
durch den Betrieb bei tiefen Temperaturen verringert werden.

Das Konzept eines magnetischen Kalorimeters wurde erstmals von M. Biihler und
E. Umlauf [Biih88| verwirklicht. Dabei wird die Magnetisierung eines paramagneti-
schen Dielektrikums zur Messung der Temperatur genutzt. Die Thermalisierungs-
zeiten bei einem Wérmeeintrag in das System sind aber auf Grund der schwachen
Spin-Gitter-Kopplung verhéltnisméfig lang und fiir viele Anwendungen ungeeignet.
Das Problem kann jedoch gelost werden, indem man paramagnetisch dotierte Metalle
verwendet [Ban93|. Die Relaxationszeit zwischen den magnetischen Momenten und
den Elektronen des Leitungsbandes kann bei ausgewédhlten Legierungen auch noch
bei tiefen Temperaturen kiirzer als eine Mikrosekunde sein.

In den nun folgenden Kapiteln wird das in dieser Arbeit entwickelte metallische
magnetische Kalorimeter im Detail besprochen. In Kapitel 2 wird zunéchst eine kur-
ze Einfiihrung in das Gebiet der Rontgenastronomie gegeben. Es wird der Ursprung
von Rontgenstrahlung erklért und es werden exemplarisch astronomische Objekte
gezeigt, die Rontgenstrahlung emittieren. In der Analyse der detektierten Rontgen-
strahlung liegt ein grofies wissenschaftliches Potenzial, da man eine Fiille an Infor-
mationen iiber den Zustand und die physikalischen Vorginge in den emittierenden
Rontgenquellen erhalten kann.

In Kapitel 3 wird ein Uberblick iiber verschiedene Konzepte fiir die hochauf-
l6sende Rontgenspektroskopie gegeben. Es gibt zum einen wellenlingenabhéngige
Spektrometer, die am Beispiel des Rontgensatelliten Chandra erliutert werden. Zum
anderen kann die Rontgenstrahlung mit Hilfe von Tieftemperaturdetektoren nachge-
wiesen werden. Hierzu gehoren, neben dem in dieser Arbeit verwendeten Konzept des
metallischen magnetischen Kalorimeters, Halbleiter-Thermistoren und supraleitende
Phaseniibergangsthermometer.

Das Detektionsprinzip eines metallischen magnetischen Kalorimeters wird in Ka-
pitel 4 erklart. Es wird auf die physikalischen Eigenschaften des Sensormaterials ein-
gegangen. Im darauf folgenden Abschnitt wird eine Simulation der erwarteten Signal-
hohen und der Magnetisierung gezeigt, die spéter mit den durchgefithrten Messungen
verglichen werden kénnen. Anschliefsend wird die Energieauflésung eines metallischen
magnetischen Kalorimeters diskutiert.

In Kapitel 5 geht es um die Erzeugung von tiefen Temperaturen und die Sta-
bilisierung der Badtemperatur des Kryostaten. Die Experimente wurden wihrend
der Doktorarbeit in einem ADR-Kryostaten und einem Pulsrohrenkiihler bei tiefen
Temperaturen durchgefiihrt. Es wird die Funktionsweise der beiden Kryostate er-
klart. Ebenfalls wird die Bedeutung einer guten Temperaturstabilisierung fiir eine
hohe Energieauflosung des Detektors diskutiert.

Die Funktionsweise eines SQUID-Magnetometers wird in Kapitel 6 vorgestellt.
Die Magnetisierungsinderung im Sensormaterial nach der Absorption eines Rontgen-
quants ldsst sich prazise mit Hilfe eines rauscharmen SQUID-Magnetometers messen.



Die Verwendung eines SQUID-Magnetometers stellt eine notwendige Voraussetzung
fiir die Realisierung eines hochauflésenden Réntgendetektors dar.

In Kapitel 7 wird das in dieser Arbeit entwickelte metallische magnetische Kalori-
meter fiir die hochauflosende Rontgenspektroskopie im Detail diskutiert. Im vorletz-
ten Abschnitt wird ein kurzer Ausblick auf das interessante Konzept eines magneti-
schen Kalorimeters mit einer maanderformigen Detektionsspule gegeben. Diese bietet
die Moglichkeit von groften Absorptionsflichen und groften Absorberwidrmekapazita-
ten bei gleichzeitig guter Energieauflosung. Abschliefend werden die durchgefiihrten
Experimente zum Nachweis von Rontgenfluoreszenzstrahlung in einem Pulsrohren-
kiihler vorgestellt. Dazu wurde ein spezieller Detektoraufbau entwickelt, mit dessen
Hilfe man am Ende des Kiihlfingers eines Pulsrohrenkiihlers einen funktionierenden
Detektor betreiben und von aufserhalb des Kryostaten emittierte Rontgenstrahlung
nachweisen kann. Der Kiihlfinger ist dabei so dimensioniert, dass er in ein kommer-
zielles Rasterelektronenmikroskop eingefiihrt werden kann, um die dort sehr lokal
erzeugte Rontgenfluoreszenzstrahlung nachzuweisen. Die Kombination aus Raster-
elektronenmikroskop und hochauflésendem Detektor konnte in Zukunft eine ortsauf-
geloste Analyse der Elemente auf einer Festkorperoberfliche und bei extrem hoher
Energieauflosung sogar die Analyse des chemischen Bindungszustandes erlauben.



1. Einleitung




2. Rontgenastronomie

Als Rontgenstrahlung bezeichnet man elektromagnetische Strahlung im Energiebe-
reich von etwa 0,1 eV bis etwa 500 keV. Sie wurde im Jahre 1895 von Wilhelm Conrad
Rontgen [Ron96| entdeckt und zunéchst als X-Strahlung bezeichnet. Der Energiebe-
reich unterhalb von 10 keV wird meist als weiche Rontgenstrahlung, der dariiber als
harte Rontgenstrahlung bezeichnet. Da die Erdatmosphére fiir elektromagnetische
Strahlung im Rontgenbereich undurchléssig ist, begann die Beobachtung von astro-
nomischen Objekten im Réntgenbereich erst mit der Verfiigharkeit von Forschungsra-
keten, Satelliten und hochfliegenden Ballons. Zu den erfolgreichen Réntgensatelliten
gehoren unter anderem ROSAT!, Chandra und XMM-Newton?.

2.1 Entstehung von Rontgenstrahlung

2.1.1 Bremsstrahlung

Einer der Erzeugungsprozesse fiir Rontgenstrahlung ist die so genannte Bremsstrah-
lung. Das Wort Bremsstrahlung bezeichnet dabei sowohl den Prozess als auch die ent-
stehende Strahlung. Bremsstrahlung entsteht, wenn ein geladenes Teilchen beschleu-
nigt, abgelenkt oder abgebremst wird. Meistens handelt es sich dabei um Elektronen,
die durch das elektrische Feld, das sich in der Ndhe des Kerns befindet, abgebremst
werden. Zum Beispiel lédsst sich in einer Kathodenstrahlréhre Bremsstrahlung durch
das Auftreffen von stark beschleunigten Elektronen auf eine Metallanode erzeugen.
Gemals der klassischen Elektrodynamik strahlen die abgebremsten Elektronen senk-
recht zur Richtung der Beschleunigung. Fiir sehr hohe Teilchengeschwindigkeiten
kommt es zu einer Abstrahlung in Vorwértsrichtung. Dieser Effekt kann mit Hilfe
der speziellen Relativitatstheorie beschrieben werden.
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Abbildung 2.1: Schematische Dar-
stellung des Bremsstrahlungsspek-

trums in Abhéngigkeit von der Wel-

A\

Wellenlange A

lenldnge A.

In Abbildung 2.1 ist eine schematische Darstellung des Bremsstrahlungsspektrums

! Abkiirzung fiir ROentgenSATellit, ein deutsches Projekt, in Betrieb von 1990 bis 1999.
2 Abkiirzung fiir X-Ray Multi Mirror.
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in Abhéngigkeit von der Wellenléinge \ gezeigt. Bremsstrahlung besteht aus einem
kontinuierlichen Spektrum, das von kleinen Wellenliingen zunéchst in der Intensitét
ansteigt und zu grokeren Wellenlingen wieder abnimmt. Es existiert eine kleinste
Wellenldnge, die der maximalen Energie der Bremsstrahlung entspricht. In diesem
Fall strahlt das Elektron seine gesamte kinetische Energie in Form eines Photons ab.

2.1.2 Charakteristische Strahlung

Neben dem kontinuierlichen Spektrum, welches durch die Bremsstrahlung erzeugt
wird, treten auch diskrete Linien im Energiespektrum auf. Die Linien sind in Ab-
bildung 2.1 ebenfalls angedeutet. Der Ursprung dieser diskreten Linien kann durch
einen Ubergang in den Hiillen der beteiligten Atome erklirt werden. Den Ubergang
bezeichnet man als Rontgenfluoreszenz.

Elektronenstol} Photoeffekt

R K K
\ ® [ @
(0] (0]
</ %
3./\ ; 2/3

Abbildung 2.2: Schematische Darstellung von zwei moglichen Prozessen zur Erzeugung
von Roéntgenfluoreszenz durch einen Elektronstof bzw. den Photoeffekt.

In Abbildung 2.2 ist eine schematische Darstellung von zwei moglichen Prozessen
zur Erzeugung von Rontgenfluoreszenz gezeigt. Zum einen ist es durch ein energie-
reiches Elektron moglich, ein tief in der Atombhiille liegendes Elektron (z.B. auf der
K-Schale) aus der Hiille zu schlagen. Der dadurch entstandene freie Platz auf der
K-Schale ist energetisch giinstig und wird von einem Elektron aus einer weiter aufen
liegenden Schale besetzt, wobei ein Photon emittiert wird. Handelt es sich dabei um
ein Elektron aus der L.-Schale, so bezeichnet man die dabei im Spektrum entstehende
Rontgenfluoreszenzlinie als K,-Linie bzw. als K-Linie bei einem Ubergang von der
M-Schale auf die K-Schale. Eine weitere Moglichkeit zur Erzeugung von Rontgenfluo-
reszenz ist der Photoeffekt. Durch die Absorption eines hochenergetischen Photons
kann ein Elektron aus einer tief in der Atombhiille liegenden Schale das Atom verlas-
sen. Wie bereits oben beschrieben, wird der dadurch entstandene freie Platz durch
ein Elektron aus einer weiter aufen liegenden Schale besetzt und es wird ein Photon
mit einer wohldefinierten Energie emittiert.
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Die ausgestrahlte Rontgenfluoreszenz kann eindeutig einem bestimmten Element zu-
geordnet werden. Sie ist, dhnlich wie ein Fingerabdruck, ein charakteristisches Merk-
mal fiir die an den Prozessen beteiligten Atome. So lassen sich auch iiber astronomi-
sche Distanzen prizise Aussagen iiber die atomare Zusammensetzung von Sternen
und Plasmen treffen.

2.2 Rontgenquellen

2.2.1 Solare Rontgenquellen

Eine von der Erde aus betrachtete sehr nahe Rontgenquelle ist unsere Sonne, ge-
nauer gesagt die Korona der Sonne. Die Korona besteht aus sehr heifsem, ionisiertem
Plasma. Das Plasma wird durch Stofswellen aus der Wasserstoff-Konvektionszone der
Photosphire und durch den Einschluss in Magnetfeldschlauchen auf Temperaturen
von iiber 2 Millionen Grad Celsius geheizt.

Abbildung 2.3: Aufnahme der
Sonnenkorona im Rontgenbereich
durch das Soft X-ray Telescope an
Bord des Yohkoh Satelliten [Act92].
Die Temperaturen in der Korona
betragen iiber 2 Millionen Grad
Celsius.

In Abbildung 2.3 ist eine Aufnahme der Sonnenkorona im Rontgenbereich gezeigt.
Die Aufnahme wurde vom Soft X-ray Telescope an Bord des Yohkoh Satelliten er-
stellt. Man erkennt eine Vielzahl von Plasma-Ausbriichen an der Sonnenoberfliche,
so genannte Sonnen-Flares®. Diese treten vor allem in der Nihe der Sonnenflecken
auf und haben auch einen Einfluss auf die Magnetosphére der Erde. Besonders wah-
rend der Zeit mit einer erh6hten Anzahl an Sonnenflecken kommt es auf der Erde zu
einer Aktivitdtszunahme der Polarlichter und zu vermehrten Funk- und Kommuni-
kationsstorungen.

3Aus dem Englischen fiir Fackel.
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2.2.2 Extra-solare Rontgenquellen

Nachdem die ersten Rontgensatelliten verfiighar waren, wurde eine ganze Reihe von
extra-solaren Rontgenquellen entdeckt. Allein mit ROSAT wurden bei der Durch-
musterung des Himmels mehr als 125000 neue Rontgenquellen gefunden. Die phy-
sikalischen Ursachen dieser hochenergetischen Phianomene reichen von Stoffronten
in stellaren Winden, den Materieaustausch in Doppelsternsystemen iiber Supernova-
Uberresten bis hin zu aktiven Galaxiekernen.

Abbildung 2.4: Krebsnebel, (links) optische Aufnahme vom Hubble Space Telescope
|Hes05|, (rechts) Aufnahme im Rontgenbereich von Chandra (0,3 — 3keV) |Hes02]. Das
rechte Bild zeigt nur einen kleineren Ausschnitt aus dem Zentrum des Krebsnebels.

Ein interessantes Beispiel fiir die Beobachtungsmoglichkeiten, welche die Rontgen-
astronomie bietet, ist der bekannte Krebsnebel. Der Krebsnebel hatte seinen Ur-
sprung in einer Supernovaexplosion im Jahre 1084. Es gibt historische Aufzeich-
nungen, die einen neuen, hellen Stern (nova) beschreiben, der auch am Taghimmel
sichtbar war.

In Abbildung 2.4 ist auf der linken Seite eine optische Aufnahme des Krebsnebels
gezeigt. Die Aufnahme wurde mit Hilfe des Hubble Space Telescope aufgenommen
|Hes05]. Man erkennt deutlich die sich in alle Raumrichtungen ausbreitenden Reste
der Supernovaexplosion. Dabei handelt es sich vor allem um ionisiertes Helium und
Wasserstoff aus der Atmosphére des Ursprungssterns. Auf der rechten Seite befindet
sich eine Aufnahme im Rontgenbereich zwischen 0,3 und 3keV. Die Aufnahme wurde
vom Rontgensatelliten Chandra aufgenommen [Hes02|. Die beiden Bilder geben nicht
den gleichen Bereich wieder. Das rechte Bild zeigt nur einen kleineren Ausschnitt
aus dem Zentrum des Krebsnebels. Man erkennt deutlich eine Struktur, die in der
optischen Aufnahme nicht sichtbar ist. Im Zentrum des Krebsnebels befindet sich
ein Pulsar, der aus dem Ursprungsstern hervorgegangen ist. Es handelt sich hierbei
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um einen Neutronenstern, der sehr schnell um seine eigene Achse rotiert und ein
sehr grokes Magnetfeld von bis zu 10° Tesla besitzt. An den Polen kommt es zu so
genannten Jets?, geladenen, relativistischen Teilchenstromen, die an der Stoffront
mit dem ionisierten Gas des Nebels sehr intensive elektromagnetische Strahlung vom
Radio- bis zum Rontgenbereich erzeugen. Ebenfalls entsteht durch das Auftreffen
von starken dquatorialen Winden auf das ionisierte Gas des Nebels sehr intensive
elektromagnetische Strahlung. Auf Grund der hohen Teilchengeschwindigkeiten sind
die Verdnderungen dieser Regionen sehr dynamisch und konnen das FErscheinungsbild
des inneren Bereichs des Nebels in astronomisch kurzen Zeitrdumen von Wochen bzw.
Monaten stark dndern.

2.3 Astrophysik

Die Beobachtung von astronomischen Objekten im Rontgenbereich bietet eine ganze
Reihe von Méglichkeiten, Informationen iiber die physikalischen Prozesse in und den
Zustédnden von weit entfernten Objekten zu erhalten. Neben der direkten Beobach-
tung von Rontgenquellen lassen sich auch zwischen dem Objekt und dem Beobachter
liegende Plasmen untersuchen. Diese Plasmen absorbieren einen Teil der urspriinglich
von der Rontgenquelle emittierten Strahlung, was sich im Spektrum als Absorpti-
onslinien bemerkbar macht. Im Folgenden soll nun auf einige wichtige physikalische
Prozesse eingegangen werden, die durch die Beobachtung im Réntgenbereich unter-
sucht werden konnen [Por05].

2.3.1 lonisationsmechanismen

Bei der Beobachtung von Plasmen stellt sich die interessante Frage, durch welchen
Mechanismus das Plasma ionisiert worden ist. Als Antwort findet man zwei in ihrer
Ursache sehr unterschiedliche Mechanismen. Den einen bezeichnet man als Stofio-
nisation, den anderen als Photoionisation. Eine ausfiihrliche Diskussion der beiden
Prozesse findet sich bei R. Mewe [Mew99] und D.A. Liedahl |[Lie99].

Bei der Stofionisation kommt es auf Grund der Kollision von zunéchst elektrisch
neutralen Gasteilchen zu einer Tonisation des Gases. Dieser Prozess tritt vor allem
in der Korona von Sternen und bei den Uberresten von Supernovaexplosionen auf,
bei dem Gase mit hohen Teilchengeschwindigkeiten und Dichten aufeinanderprallen.
Durch die Wechselwirkung der Ionen mit den nun freien Elektronen kommt es zu
einer Aufheizung des Plasmas. Zusétzlich erzeugen die Elektronen durch Stéfe an
den Tonen Bremsstrahlung. Die Tonen kénnen durch Rekombination und Ubergiinge
zwischen den verschiedenen Schalen der Atombhiille Strahlung emittieren. Das elek-
tromagnetische Spektrum, welches von einem stoflionisierten Plasma ausgeht, ist im
Wesentlichen durch seine Temperatur gegeben. Die Temperatur im Plasma bestimmt

4Aus dem Englischen fiir Strahl.
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den Grad der lonisierung der Gasatome, was wiederum die Stérke der einzelnen Li-
nienemissionen festlegt.

Die Photoionisation hat ihre Ursache in der Absorption von Photonen, die von ei-
ner externen Strahlungsquelle stammen. Ein Beispiel fiir ein photoionisiertes Plasma
sind Wolken um aktive galaktische Zentren. Das vom Plasma emittierte Spektrum
ist sowohl von der Plasmatemperatur als auch von der Form und Intensitit der ex-
ternen Strahlungsquelle abhingig. Dadurch kommt es, verglichen mit der Emission
bei stofkionisiertem Plasma, zu einer anderen Auspridgung und Starke der einzelnen
Linienemissionen. Die signifikanten Unterschiede in den Spektren von stofsionisiertem
und photoionisiertem Plasma kénnen dazu verwendet werden, zwischen den beiden
[onisationsmechanismen zu unterscheiden.

2.3.2 Temperatur eines Plasmas

Es gibt eine Vielzahl von Moglichkeiten, die Temperatur eines Plasmas zu ermitteln.
Bei stoftionisiertem Plasma kann man die Temperatur aus dem Ionisationsgrad er-
mitteln. Dieser kann durch eine Analyse der Linienverteilung im Spektrum und deren
Stiarke berechnet werden.

Bei photoionisierten Plasmen hingt der Ionisationsgrad zusétzlich von der exter-
nen Strahlungsquelle ab. Dabei sind die Leuchtkraft der externen Strahlungsquelle,
der Abstand zwischen dem Plasma und der externen Strahlungsquelle und die Elek-
tronendichte im Plasma zu beriicksichtigen. Unabhéngig davon l&sst sich fiir ein
photoionisiertes Plasma die Temperaturinformation aus der Breite des so genann-
ten RRC°-Merkmals ermitteln. Diese ist niherungsweise iiber AE ~ kgT mit der
Temperatur verkniipft.

2.3.3 Dichte des Plasmas

Die Dichte des Plasmas ist mit der Elektronendichte des Plasmas verbunden. Bei
hohen Dichten kommt es durch Stéfse zwischen den freien Elektronen und den Ionen
zu Anregungen der Elektronen innerhalb der Atomhiille auf hohere Energieniveaus.
Das Resultat ist eine Verschiebung der Linienintesititen im Spektrum. Durch ei-
ne Analyse der Stirke der einzelnen Linien ldsst sich auf die Elektronendichte des
Plasmas schliefsen und damit auf die Dichte des Plasmas.

2.3.4 Geschwindigkeitsverteilungen

Die Geschwindigkeitsverteilung im Plasma hat einen Einfluss auf die Form und Lage
der Linien im Spektrum. Bewegungen entlang der Sichtlinie zum Beobachter fiihren
zu einer Dopplerverschiebung um den Wert AE/Ey = v/c, wobei Ey die Energie der

SRadiative Recombination Continua, nur sichtbar bei photoionisierten Plasmen auf Grund der
niedrigeren Temperaturen.
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unverschobenen Linie sei und v die Geschwindigkeit des Plasmas. Geschwindigkeits-
verteilungen innerhalb des Plasmas erzeugen eine Verbreiterung der Linien im Spek-
trum. Die Verbreiterung der Linien kann dazu genutzt werden, eine Aussage iiber die
Geschwindigkeitsverteilung im Plasma aus dem gemessenen Spektrum zu ermitteln.
Tieftemperaturdetektoren besitzen ein Auflosungsvermégen von Ey/AE ~ 2200 (sie-
he auch Abschnitt 7.9). Damit lassen sich Geschwindigkeiten aus der Breite bzw. der
Verschiebung im Spektrum von vy, ~ 130 km/s messen. Zum Vergleich fiir die typi-
sche Geschwindigkeit eines Plasmas soll hier die Geschwindigkeit des Sonnenwindes
mit 400 bis 900 km /s genannt werden.

2.3.5 Optische Tiefe des Plasmas

Absorbierendes Material entlang der Sichtlinie zum Beobachter fiihrt zu einer Reduk-
tion des Photonenflusses. Die Intensitit des Photonenflusses fallt mit F' = Fye™ " ab,
wobei Fy der urspriingliche Photonenfluss ist und 7 die optische Tiefe des Plasmas.
Die optische Tiefe des Plasmas 7 = n;od ist durch die Ionendichte n;, den Wirkungs-
querschnitt ¢ und die durchquerte Distanz d im Plasma gegeben. Es treten Absorp-
tionsbanden und diskrete Absorptionslinien im Spektrum auf. Die Verbreiterung der
Absorptionslinien ist fiir thermische Verbreiterung durch AE/Ey = \/2kgT/m.c?
und fiir turbulente Verbreiterung durch AFE/Ey = vgun/c gegeben. Absorptions-
spektroskopie ist ein sehr niitzliches Hilfsmittel zur Charakterisierung von astrophy-
sikalischen Plasmen.
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3. Hochauflosende Rontgenspektroskopie

Im nun folgenden Kapitel soll ein Uberblick iiber die physikalischen und technischen
Moglichkeiten gegeben werden, mit denen man Rontgenspektroskopie mit einem ho-
hen Auflésungsvermogen betreiben kann. Dazu zdhlen zum einen wellenléngenab-
hangige Spektrometer, wie sie zum Beispiel bei den Rontgensatelliten Chandra und
XMM-Newton verwendet werden. Hierbei wird der Wellencharakter des Lichtes aus-
genutzt. Die Messung der Wellenldnge wird durch die Wechselwirkung der Lichtwelle
an diskreten, periodischen Strukturen, wie Kristallen oder Beugungsgittern, durch-
gefiihrt. Dabei ist man auf Grund der diskreten Strukturen auf einen kleinen Bereich
im Energiespektrum und auf punktformige Rontgenquellen beschrankt.

Eine andere Moglichkeit zur hochauflésenden Rontgenspektroskopie bieten Tief-
temperaturdetektoren. Diese machen sich den Teilchencharakter des Lichts zu Nutze
und man kann mit ihnen einzelne Photonen detektieren. Zu den Tieftemperatur-
detektoren gehoren so genannte Halbleiter-Thermistoren, die supraleitenden Pha-
seniibergangsthermometer (TES!), die supraleitenden Tunneldioden (STJ?) und die
im Rahmen der vorliegenden Arbeit entwickelten metallischen magnetischen Kalo-
rimeter. Der Vorteil dieser Detektoren liegt in einem hohen Auflésungsvermdgen
iiber einen grofen Spektralbereich, wie er bei wellenldngenabhéngigen Spektrome-
tern nicht erreicht werden kann. Auch ist durch den Einsatz eines ganzen Arrays von
Detektoren eine Abbildung von ausgedehnten Rontgenquellen moglich.

3.1 Wellenlangenabhingige Spektrometer

Bei einem wellenldngenabhéngigen Spektrometer wird der Wellencharakter des Lich-
tes zur Messung der Wellenldnge ausgenutzt. Rontgenlicht lasst sich aber nicht, wie
z.B. sichtbares Licht, mit einem Prisma aus Glas in einzelne spektrale Linien zerle-
gen. Mit Hilfe eines Kristalls, der eine geordnete, periodische Struktur besitzt, kann
Rontgenstrahlung gebeugt werden. Dieses wurde erstmals von William Henry Bragg
[Bral913| beobachtet. Bei der Untersuchung von Kristallen mit Rontgenstrahlung
stellte er fest, dass die Kristalle eine geordnete Struktur besitzen und dass es eine
Beziehung zwischen dem Netzebenenabstand d, dem Beugungswinkel § und der Wel-
lenldnge A gibt. Diesen Zusammenhang bezeichnet man auch als Bragg-Bedingung

nA=2dsinb . (3.1)

Der Parameter n ist eine ganze Zahl und gibt die Ordnung der Beugung an. Neben
einem Kristall lassen sich auch Beugungsgitter verwenden. Die einfallende Rontgen-

! Abkiirzung fiir Transition-Edge-Sensor.
2 Abkiirzung fiir Super-conducting-Tunneling-Junction.
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strahlung wird durch die Gitterstruktur geméf der Bragg-Gleichung in Abhéngigkeit
von ihrer Wellenléinge A in unterschiedliche Winkel gebeugt. Je grofser die Wellenlén-
ge ist, um so stiarker ist die Beugung. Das Auflosungsvermdgen des Spektrometers
steigt dabei mit der Wellenldnge an. Fiir ein wellenldngenabhéngiges Spektrometer
ist es wichtig, dass die einfallende Rontgenstrahlung méglichst gut kollimiert und
parallel auf die Gitterstruktur trifft, da es sonst zu einer Verbreiterung von einzel-
nen Linien und damit zu einer rapiden Verschlechterung des Auflésungsvermdogens
kommt. Deshalb sind wellenldngenabhéngige Spektrometer mit einem hohen Auflo-
sungsvermogen nur fiir punktformige Rontgenquellen und fiir den Bereich von weicher
Rontgenstrahlung besonders gut geeignet.

3.1.1 Chandra Rontgenteleskop

Eines der sich zur Zeit in einer Umlaufbahn um die Erde befindenden wellenldngen-
abhédngigen Spektrometer ist das Chandra Rontgenteleskop. Das Teleskop ist nach
dem indischen Astrophysiker S. Chandrasekhar benannt, der 1983 den Nobelpreis fiir
seine theoretischen Untersuchungen von physikalischen Prozessen iiber die Struktur
und die Evolution von Sternen erhielt.

Solarzellen

Sonnenschutz

Wolter-Spiegel
Transmissionsgitter

Abbildung 3.1: Aufbau des Chandra Rontgenteleskops [Chandra].

Um die Rontgenstrahlung moglichst effektiv auf die an Bord befindlichen abbildenden
Kameras und Spektrometer fithren zu kénnen, ist Chandra mit einem so genannten
Wolter-Teleskop ausgestattet. Dabei handelt es sich eine vierfach verschachtelte An-
ordnung von parabolischen und hyperbolischen Spiegeln. Die Rontgenstrahlung kann
unter einem flachen Einfallswinkel an der metallischen Oberflache der Spiegel reflek-
tiert werden. Dazu miissen die Spiegel eine besonders glatte Oberfliche besitzen.
Die Rauhigkeit darf nur wenige Nanometer betragen. In Abbildung 3.2 ist eine sche-
matische Darstellung eines Wolter-Teleskops gezeigt [Wol52]. Die Verwendung eines
Wolter-Teleskops zur Fokussierung der Rontgenstrahlung ist auch bei der Nutzung
von Tieftemperaturdetektoren moglich.
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A
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Hyperbolische Spiegel = ’/’ ‘

10 Meter
Abbildung 3.2: Schematische Dar-
stellung eines Wolter-Teleskops mit
. vierfach verschachtelten paraboli-
Parabolische Spiegel schen und hyperbolischen Spiegeln

[Wol52].

Das Chandra Rontgenteleskop ist mit einer hochauflésenden Kamera HRC? und ei-
nem Spektrometer ACIS* ausgestattet (siche auch [Chandra]). Das HRC ermdglicht
die Abbildung von raumlich ausgedehnten Objekten im Rontgenbereich mit einer
maximalen Auflésung von etwa 0,5 Bogensekunden. Zusétzlich kénnen in den Strah-
lengang des Rontgenteleskops zwei Transmissionsgitter hinter dem Wolter-Teleskop
eingeschwenkt werden. Das so genannte HETGS?® ist fiir den Energiebereich von
0,4 keV bis 10 keV ausgelegt, das LETGS® fiir den Energiebereich von 80 eV bis 2keV.
Die einfallende Rontgenstrahlung wird durch die Gitterstruktur in Abhéngigkeit von
ihrer Wellenldnge in unterschiedliche Winkel gebeugt und dann auf dem HRC oder
dem Spektrometer abgebildet. Die Energieauflésung betrigt etwa A Epway ~ 100 eV
fiir die hohen Energien bei 10keV und A Fpwpyv ~ 0,026V fiir die niedrigen Energi-
en bei 80eV. Hierbei ist jedoch anzumerken, dass diese Werte nur fiir punktférmige
Rontgenquellen gelten, bei rdumlich ausgedehnten Objekten kommt es zu einer Ver-
schlechterung der Energieauflosung. Grund hierfiir ist das nun nicht mehr exakt
parallel einfallende Licht, was zu einer Verbreiterung der einzelnen diskreten Linien
fiihrt.

In Abbildung 3.3(a) ist die ringférmige Tragerstruktur des LETGS von Chandra
gezeigt. Sie besteht aus vier Ringen, die sich im Strahlengang hinter dem Wolter-
Teleskop befinden. Die Ringe sind mit 540 Transmissionsgitterfacetten (3.3(b)) be-
setzt, die sehr prizise justiert worden sind. Die Gitter bestehen aus Gold und haben
eine Gitterkonstante von 1 um (3.3(c)). Die LETGS wurden vom SRON” in Utrecht
und am Max-Planck-Institut fiir extraterrestrische Physik (MPE) in Garching gefer-
tigt [MPE].

Das Rontgenteleskop Chandra bietet den Astronomen und Astrophysikern ein gu-
tes Instrument fiir die Erforschung von extra-solaren Rontgenquellen. Eine Vielzahl
von fantastischen Aufnahmen, wie z.B. die Aufnahme vom Zentrum des Krebsnebels

3 Abkiirzung fiir High Resolution Camera.

4 Abkiirzung fiir Advanced CCD Imaging Spectrometer.

5 Abkiirzung fiir High-Energy Transmission Grating Spectrometer.
6 Abkiirzung fiir Low-Energy Transmission Grating Spectrometer.
" Abkiirzung fiir Space Research Organization Netherlands.
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Abbildung 3.3: (a) Ringformige Tragerstruktur des LETGS von Chandra.

(b) Einzelne Transmissionsgitterfacette des LETGS.

(c) Mikroskopische Aufnahme des Gitters mit einer Gitterkonstanten von 1pum. Bei den
groferen Strukturen handelt es sich um ein Stiitzgitter (Bilder: [SRON|,|[MPE]).

(sieche Abbildung 2.4), lassen die Moglichkeiten der abbildenden Réntgenastrono-
mie erkennen. Fiir die hochauflésende Rontgenspektroskopie von ausgedehnten Ob-
jekten ist die wellenldngenabhéngige Spektrometrie aber nur bedingt geeignet. Im
nun folgenden Abschnitt sollen neue Konzepte vorgestellt werden, die es ermdgli-
chen, hochauflésende Rontgenspektroskopie mit gleichzeitig abbildenden Detektoren
zu verbinden.

3.2 Tieftemperaturdetektoren

Bei einem Tieftemperaturdetektor handelt es sich um ein Messinstrument, das sich
den Teilchencharakter des Lichts zu Nutze macht und mit dessen Hilfe man einzel-
ne Photonen detektieren kann. Ein Wirmeeintrag in den Detektor, z.B. durch die
Absorption eines einzelnen Rontgenquants, kann durch ein geeignetes Thermometer
gemessen werden. Befindet sich der Detektor bei tiefen Temperaturen (7' < 1K), so
ist die Warmekapazitat des Detektors sehr klein. Der Warmeeintrag in den Detektor
fiihrt deshalb zu einer grofen Temperaturidnderung im Thermometer. Die Tempera-
turerh6hung ist in erster Niaherung proportional zu dem urspriinglichen Energieein-
trag.

Im Gegensatz zu den wellenldngenabhédngigen Spektrometern kénnen Photonen
gleichzeitig in einem groferen Energiebereich mit der Detektoranordnung gemessen
werden. Es ist deshalb moglich, neben der spektralen Analyse auch eine gleichzeitige
Abbildung der beobachteten Réntgenquelle mit Hilfe eines Arrays von Detektoren zu
realisieren. Auch ist man nicht wie bei den wellenldngenabhéngigen Spektrometern
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auf Punktquellen limitiert, sondern kann auch ausgedehnte Objekte untersuchen. Der
zugingliche Energiebereich bei einem Tieftemperaturdetektor ist viel breiter als bei
einem wellenldngenabhéngigen Spektrometer, das durch die Wahl des Beugungsgit-
ters auf einen recht begrenzten Energiebereich beschrinkt ist. Die Energieauflosung
bei einem wellenldngenabhédngigen Spektrometer ist energieabhingig und wird fiir
grofse Energien schlechter. Ein Tieftemperaturdetektor dagegen kann so aufgebaut
werden, dass die Energieauflésung iiber den gesamten Energiebereich nahezu ener-
gieunabhéingig ist.

Es gibt derzeit im Wesentlichen vier Konzepte fiir die Realisierung eines Tief-
temperaturdetektors. Dazu gehoren die Halbleiter-Thermistoren, die supraleitenden
Phaseniibergangsthermometer (TES), die supraleitenden Tunneldioden (STJ) und
die metallischen magnetischen Kalorimetern, welche Thema dieser Arbeit sind. Bei
Halbleiter-Thermistoren wird die starke Temperaturabhéngigkeit des Widerstandes
bei tiefen Temperaturen zur Messung der Temperatur genutzt. Ein supraleitendes
Phaseniibergangsthermometer verwendet den Ubergang von der normalleitenden in
die supraleitende Phase zur Messung von Temperaturidnderungen. Bei einem STJ
werden bei einem Energieeintrag in einen Supraleiter Cooper-Paare aufgebrochen
und so genannte Quasiteilchen erzeugt. Die Anzahl dieser Quasiteilchen ist ein Mafs
fiir die Grofbe des Energieeintrags.

Im Folgenden soll nun eine kurze Ubersicht iiber das Konzept der Halbleiter-
Thermistoren und der supraleitenden Phaseniibergangsthermometer gegeben wer-
den. Anschliefend wird im Kapitel 4 auf das Konzept der metallischen magnetischen
Kalorimeter im Detail eingegangen und die experimentellen Ergebnisse der Entwick-
lung von metallischen magnetischen Kalorimetern in Kapitel 7 gezeigt.

3.2.1 Halbleiter-Thermistoren

Bei einem Thermistor handelt es sich um einen Widerstand, dessen spezifischer Wi-
derstandswert sich mit der Temperatur dndert. Fiir Temperaturen im Bereich von
einigen Millikelvin lassen sich Thermistoren aus Halbleitern durch eine sehr hohe Do-
tierung herstellen. Als Ausgangsmaterial verwendet man Silizium oder Germanium,
zum Dotieren wird Phosphor benutzt fiir die Herstellung von p-Halbleitern bzw. Bor
oder Gallium fiir die Herstellung von n-Halbleiter.

Der typische Verlauf der Kennlinie eines Halbleiter-Thermistors ist in Abbildung
3.4 dargestellt. Der Widerstand R des Halbleiter-Thermistors ist gegen die Tempera-
tur T" aufgetragen. Zu tiefen Temperaturen hin steigt der Widerstandswert steil an.
Ursache ist der Leitungsmechanismus im Storstellenband des Halbleiters. Der La-
dungstransport kann bei tiefen Temperaturen nur noch durch quantenmechanisches
Tunneln auf weiter entfernte, aber energetisch dhnliche Zustdnde erfolgen, da die
Energiedifferenz zwischen rdumlich benachbarten Zustédnden viel grofser ist als die
zur Verfiigung stehende thermische Energie. Den Vorgang bezeichnet man auch mit
dem englischen Begriff variable-range-hopping. Bei sehr tiefen Temperaturen werden
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Abbildung 3.4: Skizzierter Ver-
lauf der Kennlinie eines Halbleiter-
Thermistors. Der Widerstand R des
Halbleiter-Thermistors ist gegen die
Temperatur T aufgetragen.

Widerstand R

A\

Temperatur T

die zu iiberwindenden Distanzen immer grofer, was in einem steilen Ansteigen des
Widerstands resultiert.

Zwischen dem Widerstand und der Temperatur wurde ein Zusammenhang ge-

funden und unter anderem von B.I. Shklovskii und A.L. Efros [Shl84| ausfiihrlich
theoretisch beschrieben. Man erhilt den Ausdruck

R(T) = Ry exp (?)1/2 | (3.2)

wobei Ry von der Geometrie und 7j von den Dotierungsparametern abhingig sind.

Im Bereich tiefer Temperaturen kann das starke Ansteigen des Widerstandswer-
tes dazu benutzt werden, um einen Temperaturanstieg mit hoher Prizision zu mes-
sen. Der Halbleiter-Thermistor soll sich zunfchst auf einer Temperatur befinden,
die durch den (roten) Punkt in Abbildung 3.4 markiert ist. Kommt es zu einem
Energieeintrag 0 F/, z.B. durch die Absorption eines Rontgenquants, so wird sich die
Temperatur des Halbleiter-Thermistors erh6hen. Mit der Temperaturdnderung 07 ist
auch eine Anderung des Widerstands 6 R verbunden, die proportional zum urspriing-
lichen Energieeintrag ist. Fiir kleine Temperaturidnderungen gilt in erster Naherung
OR o 0T o OFE. Durch die genaue Messung der Widerstandsinderung lasst sich
so der Energieeintrag und damit z.B. die Energie des absorbierten Rontgenquants
ermitteln. Ist der Halbleiter-Thermistor iiber eine schwache thermische Kopplung
mit einem Wirmebad verbunden, so kehrt die Temperatur nach dem Energieeintrag
wieder auf ihren urspriinglichen Wert, zuriick.

Ein Problem von Halbleiter-Thermistoren ist die Reproduzierbarkeit der Bautei-
le. Die absoluten Widerstandswerte von verschiedenen Thermistoren kénnen unter
Umstanden stark von einander abweichen. Eine gute Reproduzierbarkeit ist aber vor
allem beim Einsatz von einem ganzen Array von Detektoren wichtig, da die einzelnen
Detektoren sonst unterschiedliche Eigenschaften und unterschiedliche Energieauflo-
sungen besitzen konnen. Eine Mdoglichkeit, eine ausreichend homogene Dotierung
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zu erreichen, ist die Bestrahlung mit thermischen Neutronen, die aus einem Reak-
tor stammen. Dazu werden meist grofse Blocke des gewlinschten Ausgangsmaterials
iiber einen ldngeren Zeitraum in der Ndhe eines Reaktorkerns positioniert. Der Neu-
tronenfluss ist iiber das gesamte Material nahezu gleich grok. Es kommt mit einer
geringen Wahrscheinlichkeit zu einem Neutroneneinfang und somit zur Umwandlung
des Atomkerns in ein benachbartes Isotop. Ein Nachteil liegt in der anschliefenden
mechanischen Bearbeitung der Blocke. So miissen geeignete Detektoren erst aus den
Blocken gesagt werden und anschlieffend aufwendig zu einem Detektor oder zu Arryas
von Detektoren zusammengefiigt werden.

Eine weitere Methode der Dotierung ist die so genannte Ionenimplantation. Dabei
wird das Ausgangsmaterial mit hochenergetischen Tonen beschossen. Diese konnen
bis etwa 1 um in das Material eindringen und fiihren zu einer Dotierung des Halb-
leiters mit einem gaufkformigen Profil. Die noch inhomogene Dotierung kann durch
anschliefsendes Aufheizen auf hohe Temperaturen und durch die dadurch beschleu-
nigte Diffusion gleichméfig im Material verteilt werden. Der Vorteil der Ionenim-
plantation ist, dass sich die gewiinschten Detektorstrukturen durch den Einsatz von
lithographischen Methoden relativ einfach und zuverléssig, auch in grofen Arrays
von Detektoren, herstellen lassen.

Halbleiter-Thermistoren erwecken den Eindruck, als seien sie ein ideales Ther-
mometer, mit dem man Detektoren mit fast unbegrenzter Prizision und einer ho-
hen Energieauflésung herstellen kann. Jedoch sind noch nicht alle Eigenschaften von
Halbleiter-Thermistoren bis heute vollstindig verstanden und es gibt einige Effekte,
die die maximal erreichbare Energicauflosung auf fundamentale Weise beschrianken.
Zu den Effekten, die zu einer Abweichung von dem Verlauf der Kennlinie geméaf
Gleichung (3.2) fiihren, zéhlen der Einfluss eines elektrischen Feldes auf das quan-
tenmechanische Tunneln und der so genannte hot-electron-Effekt®. Sie fithren zu
einer Reduzierung der Signalgrdfse, zu thermodynamischen Fluktuationen und zu
zusétzlichem Rauschen. Eine ausfiihrliche Betrachtung findet sich in [McCO05|. Dort
wird auch gezeigt, dass es jedoch moglich ist, {iber empirisch gefundene Parameter
eine Optimierung des Detektors zu erreichen. Mit einem derart optimierten Detek-
tor sollte eine Energieauflosung von bis zu A Erway = 2 €V fiir Rontgenquanten mit
einer Energie von 6 keV erzielbar sein [McCO05].

In Abbildung 3.5 ist das Rontgenspektrum der K,-Linie von *Mn gezeigt, welches
mit Hilfe eines Halbleiter-Thermistors gemessen wurde. Die Energieauflésung betragt
AFErwam = 3,2 £+ 0,1eV bei einer Energie von 5,9 keV. Der Detektor wird bei einer
Temperatur von Tp = 60 mK betrieben und besitzt einen quadratischen Absorber
(410 x 410 um?) aus HgTe mit einer Dicke von 8 um. Die Dicke entspricht einer
Absorptionswahrscheinlichkeit von 95 % fiir Rontgenquanten mit einer Energie von
7keV.

Halbleiter-Thermistoren zidhlen zu den ersten Tieftemperaturdetektoren, deren
Konzept fiir astronomische Beobachtungen umgesetzt worden ist. Zum einen gibt es

8 Aus dem Englischen fiir heifie Elektronen.
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Y Abbildung 3.5: Rontgenspektrum
der K,-Linie von %°Mn, welches mit
Hilfe eines Halbleiter-Thermistors
gemessen wurde. Die Energieauflo-
sung betrigt AFpwnom = 3,2 £
0,1eV bei einer Energie von 5,9 keV.
Der Detektor besitzt einen 8 ym di-
- ¢ cken Absorber aus HgTe und wird
5880 5890 5900 5910 bei einer Temperatur von 60 mK be-
Pulse Height (V) trieben [McCO05].

Counts per Bin

das raketengestiitzte X-Ray-Quantum-Calorimeter (XQC), welches von einer Kol-
laboration zwischen der University of Wisconsin und dem NASA Goddard-Space-
Flight-Center entwickelt wurde. Zum anderen das X-Ray-Spectrometer (XRS), wel-
ches der erste Tieftemperaturdetektor an Bord eines Satelliten (Astro-E2) ist und
von den USA und Japan gebaut wurde.

Bei dem XQC handelt es sich um einen Tieftemperaturdetektor, der sich in einem
Kryostaten befindet und mittels einer Rakete’ in eine Hohe von bis zu 240km be-
fordert werden kann. Die Rakete hat eine Gesamtflugzeit von etwa 15 Minuten, fiir
etwa b Minuten befindet sie sich oberhalb von 100 km und damit auferhalb der fiir
Rontgenstrahlung undurchlissigen Erdatmosphére.

k Beobac;htuﬁ
Rotation & al ’

Bodenstation

Abbildung 3.6: Skizzierter Ab-
lauf eines FExperiments mit dem
raketengestiitzten X-Ray-Quantum-
Calorimeter (XQC) [WISP].

In Abbildung 3.6 ist auf schematische Weise der Ablauf eines Experiments skiz-
ziert. Nach dem Start und dem Erloschen der zweiten Stufe wird die Nutzlast, die
im Wesentlichen aus dem Kryostaten besteht, von der Rakete getrennt. Es existiert
eine verschliefbare Offnung am oberen Ende der Nutzlast, hinter der sich der Tief-

Nike-Black Brant, eine zweistufige kanadische Hohenforschungsrakete.
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temperaturdetektor befindet. Der eigentliche Detektor befindet sich im Vakuum des
Kryostaten und ist durch diinne Metallfolien vor IR, UV und sichtbarem Licht ge-
schiitzt. Oberhalb der Atmosphére wird der Detektor auf das zu messende Objekt
ausgerichtet und die Nutzlast zur Stabilisierung in Rotation versetzt. Anschliefsend
kehrt die Nutzlast an Fallschirmen zur Erdoberfliche zuriick.

Der Tieftemperaturdetektor ist fiir einen Energiebereich von 0,03 bis 1keV aus-
gelegt. Er besitzt eine moglichst grofe Detektionsflache, um in der zur Verfiigung
stehenden kurzen Messzeit trotzdem eine hohe Statistik zu erreichen. Der Detek-
tor hat keine grofie riumliche Auflésung, sondern betrachtet etwa einen Steratiant'”
des Firmaments. Das wissenschaftliche Ziel des Experiments ist die Erforschung des
Ursprungs der weichen diffusen Hintergrundstrahlung im Roéntgenbereich. Diese soll
mit einer hohen spektralen Auflésung vermessen werden.

Abbildung 3.7: Photographische
Abbildung des X-Ray-Quantum-
Calorimeters (XQC). Der Detektor
besteht aus zwei Spalten mit jeweils
18 Halbleiter-Thermistoren [WISP].

In Abbildung 3.7 ist eine photographische Abbildung des X-Ray-Quantum-Calorime-
ters (XQC) gezeigt. Der Detektor besteht aus zwei Spalten mit jeweils 18 Halbleiter-
Thermistoren. Sie besitzen jeweils eine Fliche von 1 mm? und bestehen aus ionen-
implantiertem Silizium. Der Absorber aus Hg'Te hat eine Dicke von 0,7 ym und wur-
de nachtréglich aufgebracht. Der Detektor befindet sich auf einer Temperatur von
60 mK. Die Energieauflosung betrigt etwa 9eV fiir den Energiebereich bis 1keV.

Das X-Ray-Spectrometer (XRS) an Bord des Astro-E2'! Satelliten ist der erste
sich permanent im Orbit befindende Tieftemperaturdetektor. Der Satellit wurde im
Jahr 2005 von einer japanischen M-V-Rakete in seine Umlaufbahn gebracht. Der Tief-
temperaturdetektor ist fiir eine hohe spektrale Energieauflésung im Rontgenbereich
von 0,2 bis 10 keV vorgesehen und besitzt im Energiebereich iiber 2 keV eine grofere
spektrale Energieauflosung als das HETGS von Chandra. Die effektive Absorptions-
fliche des Detektors ist ebenfalls grofter. Der Tieftemperaturdetektor befindet sich in
einem mit fliissigem Helium gekiihlten Kryostaten. Die Menge an Kiihlfliissigkeit ist

0D as entspricht einem kegelférmigen Offnungswinkel von etwa 30°.

! Die erste Version Astro-E scheiterte im Jahr 2000 auf Grund einer Fehlfunktion in der japani-
schen M-V-Rakete. Der Satellit erreichte seine vorgesehene Umlaufbahn nicht und vergliihte in der
Erdatmosphére.
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fiir eine drei-jihrige Beobachtungszeit ausgelegt!'?. Die wissenschaftlichen Fragestel-
lungen reichen iiber ein breites Forschungsfeld von der Untersuchung der Uberreste
von Supernovaexplosionen iiber die Untersuchung von stellaren Atmosphéren zu der
Beobachtung von aktiven Galaxien und galaktischen Clustern.

Abbildung 3.8: (a) Mikroskopi-
sche Aufnahme von einem einzel-
nen Detektor des X-Ray Spectome-
ters (XRS).

(b) Mikroskopische Aufnahme des
gesamten Siliziumchips bestehend

aus einem 6 X 6-Detektorarray
[McCO05].

In Abbildung 3.8(a) ist eine mikroskopische Aufnahme von einem einzelnen Detek-
tor gezeigt. Der Detektor besteht aus einem Halbleiter-Thermistor, der durch lo-
nenimplantation in Silizium hergestellt worden ist. Der Thermistor ist iiber vier
diinne Stege mit dem undotierten Siliziumchip verbunden und somit thermisch an
das Wiarmebad angekoppelt. Auf den Thermistor kann ein Absorber aus HgTe ange-
bracht werden. In Abbildung 3.8(b) ist eine mikroskopische Aufnahme des gesamten
Siliziumchips gezeigt. Der Detektor besteht aus einem Array mit einer 6 x 6 Pi-
xelgeometrie. Alle Sensoren sind mit Absorbern aus HgTe verbunden. Ein einzelner
Absorber besitzt eine Fliche von 624 x 624 um?. Der gesamte Detektor hat ein Ge-
sichtsfeld von 2,9 x 2,9 arcmin. Fiir die Energieauflésung des fertigen Arrays, wie es
in den Satelliten eingebaut worden ist, wurden fiir einzelne Detektoren Werte von et-
wa AFpwnanm = 6 €V bei einer Rontgenenergie von 6 keV erzielt. Die Energieauflésung
der einzelnen Detektoren variiert jedoch etwas von Pixel zu Pixel.

Tieftemperaturdetektoren wie das X-Ray Quantum Calorimeter (XQC) oder das
X-Ray Spectometers (XRS) sind nur die ersten Schritte auf dem Weg zur Entwick-
lung von leistungsfidhigen Detektoren fiir die hochauflésende Rontgenspektroskopie.

3.2.2 Supraleitende Phaseniibergangsthermometer

Ein weiteres Konzept fiir die Realisierung eines Tieftemperaturdetektors ist das der
supraleitenden Phaseniibergangsthermometer, die auch oft mit der Abkiirzung TES
fiir den englischen Ausdruck Transition-Edge-Sensor bezeichnet werden. Bei einem
supraleitenden Phaseniibergangsthermometer dndert sich der Widerstand bei der
so genannten Sprungtemperatur 7. vom normalleitenden in den supraleitenden Zu-
stand. Der Ubergang erfolgt in einem recht engen Temperaturbereich.

12 Auf Grund eines thermischen Kurzschusses, entstanden durch verdampftes Helium, das in das
Isolationsvakuum gelangt ist, kam es aber schon kurze Zeit nach dem Start zu einem Verlust des
gesamten Heliums und damit zum Ausfall des Tieftemperaturdetektors.
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g Abbildung 3.9: Skizzierter Verlauf
o der Kennlinie eines supraleitenden
= Phaseniibergangsthermometers. Der

7 Widerstand R des Supraleiters ist ge-

Temperatur T gen die Temperatur T' aufgetragen.

In Abbildung 3.9 ist der typische Verlauf der Kennlinie eines supraleitenden Pha-
seniibergangsthermometers dargestellt. Der Widerstand R des Supraleiters ist gegen
die Temperatur T aufgetragen. Bei Temperaturen oberhalb des Phaseniibergangs
ist der Sensor normalleitend und besitzt einen endlichen Wert. Erniedrigt man die
Temperatur des Widerstandes weiter, so kommt es zu einem raschen Abfallen des
Widerstandswertes bis zu seinem volligen Verschwinden.

Im Bereich des Phaseniibergangs kann der starke Abfall des Widerstandswertes
dazu benutzt werden, einen Temperaturanstieg mit hoher Prézision zu messen. Das
supraleitende Phaseniibergangsthermometer soll sich zunéchst auf einer Temperatur
im Bereich des Phaseniibergangs befinden, die durch den (roten) Punkt in Abbil-
dung 3.9 markiert ist. Kommt es zu einem Energieeintrag, z.B. durch die Absorption
eines Rontgenquants, so wird sich die Temperatur des supraleitenden Phaseniiber-
gangsthermometers erhdhen. Mit der Temperaturinderung ist auch eine Anderung
des Widerstands verbunden, die proportional zum urspriinglichen Energieeintrag ist.
Durch die genaue Messung der Widerstandsédnderung lésst sich so der Energieeintrag
und damit z.B. die Energie des absorbierten Rontgenquants ermitteln. Das supralei-
tende Phaseniibergangsthermometer ist iiber eine thermische Kopplung mit einem
Wirmebad verbunden, so dass die Temperatur nach dem Energieeintrag wieder auf
ihren urspriinglichen Wert zuriickkehrt.

Supraleiter besitzen eine feste Sprungtemperatur 7, die fiir die meisten Metal-
le zwischen 1K und 10K liegt. Ein héufig verwendetes Metall ist z.B. Niob, das
eine Sprungtemperatur von 9,2 K [Ens05] besitzt. Fiir den Betrieb eines Tieftem-
peraturdetektors ist der Temperaturbereich von unter 100 mK von grofsem Vorteil,
da dort die Wéarmekapazititen klein und damit die Temperaturerh6hungen bei ei-
nem Wérmeeintrag in den Detektor besonders grof sind. Um supraleitende Mate-
rialien mit einer geeigneten Sprungtemperatur auch fiir diesen Temperaturbereich
zu finden, kann man den so genannten Proximity-Effekt'® ausnutzen [Gen64]. Wird
auf eine diinne Schicht, bestehend aus einem normalleitenden Material, eine weitere
Schicht aus supraleitendem Material aufgebracht, so kommt es zu einer Absenkung

13 Aus dem Englischen fiir Nihe.
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der Sprungtemperatur des Supraleiters.

Supraleiter Normalleiter

Substrat Abbildung 3.10:  Schematisches
Schnittbild eines supraleitenden
Phaseniibergangsthermometers.

In Abbildung 3.10 ist ein schematisches Schnittbild eines supraleitenden Phasen-
ibergangsthermometers dargestellt. Auf einem Substrat befindet sich eine diinne
normalleitende und eine diinne supraleitende Schicht. Durch eine geschickte Wahl
der Materialien und der Schichtdicken lassen sich Supraleiter mit der gewiinschten
Sprungtemperatur und mit sehr schmalen Phaseniibergéngen herstellen. Als mogliche
Materialien lassen sich z.B. Iridium-Gold-Schichten (Ir/Au) bzw. Aluminium-Titan-
Gold-Schichten (Al/Ti/Au) verwenden.

D Bias

USQUID

Abbildung 3.11: Schematische

Darstellung der elektrischen Ver-

schaltung  eines  supraleitenden
Rs RTES Phaseniibergangsthermometers.
Zum Auslesen der Widerstandsin-
derung bei einem Energieeintrag
—— — in den Detektor wird ein SQUID-

Magnetometer verwendet.

Der Widerstandswert eines supraleitenden Phaseniibergangsthermometers lasst sich
mit Hilfe eines rauscharmen SQUID-Magnetometers'* messen. Die genaue Funktions-
weise eines SQUID wird im noch folgenden Kapitel 6 erkldrt. Ein SQUID ist ein sehr
empfindlicher Fluss-Spannungs-Wandler. Uber eine Einkoppelspule lassen sich sehr
kleine Stroménderungen messen. In Abbildung 3.11 ist eine schematische Darstellung
der elektrischen Verschaltung eines supraleitenden Phaseniibergangsthermometers
gezeigt. Der Widerstand Rrgg des supraleitenden Phaseniibergangsthermometers ist
parallel mit einem so genannten Shunt-Widerstand'® Rg verbunden, dabei gilt der

M Abkiirzung fiir Superconducting Quantum Interference Device.
15 Aus dem Englischen fiir Nebenanschluss.
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Zusammenhang Rrgs > Rs. Durch die parallel geschalteten Widerstinde flieft der
konstante Strom Ip. Das SQUID wird ebenfalls von einem konstanten Strom I,
durchflossen.

Kommt es zu einem Energieeintrag im supraleitenden Phaseniibergangsthermo-
meter, z.B. durch die Absorption eines Réntgenquants, so steigt die Temperatur im
Detektor zunéchst an. Mit der Temperaturdnderung ist eine Widerstandsdnderung
verbunden, die zu einer Zunahme des Widerstandswertes Rrtgs und damit zu einer
Reduzierung des Stromflusses durch den Widerstand fiihrt. Die Anderung des Strom-
flusses durch den Zweig mit dem Widerstand Rrgg des supraleitenden Phaseniiber-
gangsthermometers kann mit Hilfe der Einkoppelspule des SQUIDs sehr empfindlich
gemessen werden. Auf Grund der thermischen Kopplung des Detektors an das Wir-
mebad Tj des Kryostaten kehrt die Temperatur nach dem Energieeintrag wieder auf
ihren urspriinglichen Wert zuriick.

Ein Problem bei der Realisierung eines supraleitenden Phaseniibergangsthermo-
meters ist die Stabilisierung auf eine konstante Arbeitstemperatur im relativ schma-
len Phaseniibergang. So kommt es z.B. durch Temperaturfluktuationen im Warme-
bad zu einer Verschiebung der Arbeitstemperatur im Detektor und damit zu zusétzli-
chen stérenden Einfliissen auf das Auflosungsvermogen des Detektors. Auch ist es im
Allgemeinen schwer, bei einem ganzen Array von Detektoren alle gleichzeitig auf ihre
optimale Arbeitstemperatur zu stabilisieren. Auferdem kann es bei grofsen Energie-
eintragen passieren, dass der Bereich des Phaseniibergangs verlassen wird und eine
Sattigung des Detektorsignals eintritt.

All diese Probleme werden durch die elektrothermische Riickkopplung!® im Sen-
sor, die sich bei der in Abbildung 3.11 gezeigten Schaltung fiir Rtgs > Rg ergibt,
stark reduziert. Eine Beschreibung der elektrothermischen Riickkopplung findet man
bei K. Irwin [Irw95|. Das supraleitende Phaseniibergangsthermometer besitzt einen
endlichen Widerstand innerhalb des Phaseniibergangs. Da der Widerstand von ei-
nem Strom durchflossen wird, kommt es zu einer Heizleistung P = U?/Rrgs, die
die Temperatur des Sensors gegeniiber der Temperatur des Warmebads Tj erhéht.
Fiir den Fall, dass Rrgs > Rg ist, ist der Spannungsabfall iiber dem Widerstand
Rrgs und der Einkoppelspule in erster Ndherung konstant. Fiir die Spannung gilt
U = IRsRrgs/(Rs + Rrrs), wobei I der Strom ist, der durch den Widerstand Rrgs
fliekt. Daraus ergibt sich fiir die Leistung P ~ I?R%/Rrgs.

Bei einem Wiarmeeintrag in das supraleitende Phaseniibergangsthermometer, z.B.
bei der Absorption eines Rontgenquants, steigt der Widerstand Rrgs zunichst an.
Dies fiihrt zum einen dazu, dass der Stromfluss durch den Widerstand verringert
wird und seine Anderung mit dem SQUID gemessen werden kann. Zum anderen
sinkt auch die dissipierte Leistung P im Widerstand Rrgs. Eine starke elektrother-
mische Riickkopplung hat den Vorteil, dass die Energie des absorbierten Rontgen-
quants nicht allein durch die thermische Ankopplung G abgefiihrt wird, sondern der
Grofsteil durch die Reduktion der Heizleistung P aus dem Sensor entfernt wird. Das

60ft auch mit dem englischen Begriff electrothermal-feedback bezeichnet.
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Integral iiber die Heizleistungsénderung [AP(t) = [UAI(t)dt kann daher in gu-
ter Naherung als der Wert des Energieeintrags durch das absorbierte Réntgenquant
angesehen werden.

Die Zeitkonstante, mit der die Sensortemperatur nach einem Energieeintrag wie-
der zur Ausgangstemperatur Tj relaxiert, wird durch die elektrothermische Riick-
kopplung sehr viel kiirzer als die rein thermische Zeitkonstante 79 = C'/G und ist
durch den Ausdruck

To

= Troim (3.3)

Teff

gegeben. Dabei ist a = (dR/R)/(dT/T) ein Mak fiir die Steilheit der Kennlinie am
Arbeitspunkt. Fiir ein supraleitendes Phasentibergangsthermometer besitzt o einen
Wert von etwa 30 bis 300. Der Parameter (n — 1) ist der Exponent der Temperatur-
abhiingigkeit des Wirmeleitwertes G(T') = GoT "~V zwischen dem Sensor und dem
Wirmebad. Der Parameter (n — 1) besitzt Werte zwischen 3 (Kapiza-Widerstand)
und 5 (Elektron-Phonon-Kopplung). Es ergeben sich fiir die Abfallzeit des Detektors
mit einer elektrothermischen Riickkopplung fiir 7.4 Werte, die etwa 10 bis 100 mal
kiirzer als 19 sind. Dadurch lassen sich hohere Zahlraten des Detektors erreichen.

Die elektrothermische Riickkopplung ermdéglicht den Betrieb eines ganzen Arrays
von Detektoren. Voraussetzung ist lediglich, dass die Temperatur des Warmebads
niedriger ist als die jeweilige Arbeitstemperatur von allen Detektoren. Durch den
Strom Ip kann jeder einzelne Detektor auf seine optimale Arbeitstemperatur einge-
stellt werden.

Die Eigenschaften eines supraleitenden Phaseniibergangsthermometers und damit
die erreichbare Energiecauflosung sind durch fundamentale Effekte beschrinkt. Zu
den grundsatzlich auftretenden Beitrdgen zum Rauschen zdhlen thermodynamische
Fluktuationen der Energie zwischen dem Detektor und dem Warmebad, das Johnson-
Rauschen in den Widerstdnden und Flussrauschen im SQUID-Magnetometer. Vor
allem stellt das Johnson-Rauschen eine nicht zu vernachléssigende Grofse dar und
fiihrt zu einer fundamentalen Limitierung der Energieaufléosung eines supraleiten-
den Phaseniibergangskalorimeters, die ihre Ursache in der Begrenzung der effektiv
nutzbaren Bandbreite des Detektorsignals hat.

Betreibt man das supraleitende Phaseniibergangsthermometer jedoch mit einer
starken elektrothermischen Riickkopplung, so ldsst sich das Johnson-Rauschen fiir
niedrige Frequenzen stark unterdriicken. Damit wird die nutzbare Bandbreite des De-
tektorsignals erweitert und man erhélt als Ausdruck fiir die Energieauflosung (siehe
[Trw95])

| \/n]2
ABpwing ~ 2,36 /4 kg C T2 %/ (3.4)



3.2. Tieftemperaturdetektoren 27

Der Faktor v/4 kg C'T? gibt dabei die Standardabweichung des Energieinhalts eines
kanonischen Ensembles mit der Warmekapazitit C' an. Mit zunehmenden o wird die
Energieauflosung besser.

Die grundlegenden Beitridge zum Rauschen sind weitestgehend verstanden und
konnen bei der Optimierung des Detektors beriicksichtigt werden. In einem su-
praleitenden Phaseniibergangsthermometer treten jedoch noch weitere zusétzliche
Rauschbeitrédge auf, deren Ursache und Ursprung noch nicht vollstdndig verstanden
sind (siehe auch [Irw05]). Zu den Effekten zéhlen internes thermisches Rauschen, das
vor allem bei supraleitenden Phaseniibergangsthermometern mit groffem Widerstand
Rrgs und der damit schlechteren Wérmeleitfahigkeit innerhalb des Detektorsmateri-
als auftritt. Fiir kleine Widerstandswerte tritt dagegen ein frequenzabhéngiges elek-
trisches Rauschen auf, das geometrie- und magnetfeldabhédngig ist. Ebenfalls gibt
es ein zusétzliches niederfrequentes Rauschen mit einer 1/f-Abhéngigkeit und ein
Telegraphen-Rauschen, das mit der zeitlichen Antwort des Detektors verbunden ist
und mit Hilfe eines duferen Magnetfeldes unterdriickt werden kann. Fiir diese Ef-
fekte gibt es zur Zeit noch keine vollstindigen Erkldrungen, sie haben aber einen
limitierenden Effekt auf die erreichbare Energieauflésung.

45014m

250m

Abbildung 3.12: Mikroskopische
Abbildung  eines  supraleitenden
Phaseniibergangsthermometers
(TES). Der Sensor besteht aus einer
zweilagigen Schicht aus Molybdén
und Kupfer. Der Absorber aus Bis-
- mut besitzt eine Dicke von 1,5pm
 [Irwos).

In Abbildung 3.12 ist die mikroskopische Abbildung eines supraleitenden Phasen-
iibergangsthermometers gezeigt. Der Sensor besteht aus einer zweilagigen Schicht
aus Molybdén und Kupfer (Mo/Cu). Er wurde auf einem Siliziumsubstrat mit einer
thermischen Isolationsschicht aus SigN, aufgesputtert. Das Substrat wurde auf der
Riickseite des Detektors bis auf eine nur 350 nm dicke Membran durch reaktives lo-
neniitzen auf einer Fliche von 450 x 450 um? entfernt. Damit ist die Wirmeleitung
vom Detektor zum Substrat stark verkleinert. Der Sensor besitzt eine Flédche von
250 x 250 um? und steht in gutem thermischen Kontakt mit einem Absorber aus
Bismut, der eine Dicke von 1,5 um und die gleiche Fliche wie der Sensor besitzt.
Der Strom flieft auf der Abbildung in horizontaler Richtung. Auf der zweilagigen
Schicht des supraleitenden Phaseniibergangsthermometers sind an den horizontalen
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Kanten und senkrecht zur Stromrichtung zusétzliche Bahnen aus normalleitendem
Kupfer angebracht. Diese dienen dazu, das unverstandene zuséitzliche Rauschen zu
reduzieren.
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8 Abbildung 3.13: Rontgenspek-
s trum der K,-Linie von %Mn,
B welches mit Hilfe eines supralei-
tenden Phaseniibergangsthermo-
0 meters (TES) gemessen wurde.

. I . I . T T I Die Energieauflésung betréigt
5880 B0 o 591 AEpwim = 2,38 & 0,116V bei einer
Nner;
& Energie von 5,9keV (aus [Irw05]).

In Abbildung 3.13 ist das Rontgenspektrum der K,-Linie von **Mn dargestellt, wel-
ches mit Hilfe des in Abbildung 3.12 gezeigten supraleitenden Phaseniibergangsther-
mometers (TES) gemessen wurde. Die Energieauflosung betrigt A Epwav = 2,38 £
0,11eV bei einer Energie von 5,9 keV. Die aufgezeichneten Pulse haben eine Abkling-
zeit von T.g = 230 ps. Bei dem in Abbildung 3.13 gezeigten Rontgenspektrum handelt
es sich um die zur Zeit beste Energicauflésung, welche mit einem Tieftemperaturde-
tektor bei dieser Energie erreicht wurde.

Fiir die Realisierung eines hochauflosenden Spektrometers bestehend aus einem
ganzen Array von Detektoren werden fiir jeden einzelnen Detektor mehrere Zuleitun-
gen sowohl fiir das SQUID als auch fiir den eigentlichen TES-Sensor benotigt. Die
Zahl der Zuleitungen bei Arrays von Tausenden von Detektoren fiihrt zu einer grofen
Komplexitdt des Systems, zu einer nicht zu vernachlassigenden Leistungsdissipation
auf der Detektoroberfliche und zu einer groften Warmelast durch die Kabel. Durch
das so genannte Multiplexen von mehreren TES-Sensoren kann die Komplexitét des
Systems stark verringert werden. Es existieren drei verschiedene Varianten von Multi-
plexen, das so genannte Time-Domain Multiplexing (TDM), das Frequency-Domain
Multiplexing (FDM) und das Microwave SQUID Multiplexing.

Bei dem Time-Domain-Multiplexing werden die einzelnen TES-Sensoren zeitlich
nacheinander ausgelesen. Bei Infrarot-Bolometern mit deren sich relativ langsam &n-
dernden Signalen wurde dieses Konzept bereits erfolgreich eingesetzt. Es wurde un-
ter anderem am NIST! entwickelt und z.B. beim IR-Detektor SCUBA-2 mit 10 240

17National Institute of Standards and Technology, Boulder, Colorado, USA.
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Pixeln angewendet [Hol03]. Hier werden jeweils 40 Sensoren mit einem SQUID aus-
gelesen. Dazu wird zwischen den einzelnen Sensoren mit einer Frequenz von 20 kHz
umgeschaltet.

Beim Frequency-Domain-Multiplexing wird auf das Detektorsignal (Bandbreite
etwa 5 kHz) jedes Detektors eine unterschiedliche Triagerfrequenz von etwa 100 kHz
aufmoduliert (z.B. am SRON, [Kuu06]). Hierbei ist jedoch die Realisierung von Band-
filtern bei tiefen Temperaturen mit einer ausreichenden Steilheit notwendig.

Ein weiterer Ansatz, der heute verfolgt wird, ist das Microwave-SQUID-Multiplex-
ing. Die Tragerfrequenzen liegen dabei im GHz-Bereich, um eine noch héhere Anzahl
von Sensoren in einer einzigen Messleitung zusammenfassen zu kénnen (siehe auch
[Trw05a]). So genannte HEMT-Verstirker'®, die bei tiefen Temperaturen betrieben
werden, sollen hierbei als rauscharme Vorverstirker eingesetzt werden.

Das Multiplexen bietet eine gute Moglichkeit, die Komplexitdt von grofen Ar-
rays von supraleitenden Phaseniibergangsthermometern zu verringern. Kombiniert
mit der guten Energieauflésung sind supraleitende Phaseniibergangsthermometer ein
funktionierendes Konzept fiir einen Tieftemperaturdetektor. In dem nun folgenden
Kapitel soll auf das Konzept eines metallischen magnetischen Kalorimeters eingegan-
gen werden, mit Hilfe dessen im Rahmen der vorliegenden Arbeit ein Detektor fiir
die hochauflésende Rontgenspektroskopie entwickelt worden ist. Anschliefend wer-
den die Ergebnisse der durchgefithrten Messungen und die hierbei erreichte Energie-
auflosung gezeigt.

18 Abkiirzung fiir High Electron Mobility Transistor.
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4. Metallische magnetische Kalorimeter

4.1 Detektionsprinzip magnetischer Kalorimeter

Die physikalische Grundlage eines Kalorimeters ist der erste Hauptsatz der Thermo-
dynamik. Dieser besagt, dass es bei der Zufiihrung einer Warmemenge in ein System
zu einer Erhéhung der inneren Energie und gegebenenfalls zur Verrichtung von Ar-
beit kommt. Im Fall von magnetischen Kalorimetern kann die Erh6hung der inneren
Energie zum Nachweis von niederenergetischen Rontgenquanten genutzt werden.

Die wesentlichen Komponenten eines magnetischen Kalorimeters sind in Abbil-
dung 4.1 schematisch dargestellt.

Roéntgenquant

Absorber

Paramagnetischer
Sensor

Magnetometer

Schwache therm. Ankopplung

Warmebad

Abbildung 4.1: Schematische Darstellung der wesentlichen Komponenten eines magneti-
schen Kalorimeters.

Ein magnetisches Kalorimeter besteht aus einem Absorber fiir Réntgenquanten und
einem metallischen, paramagnetischen Temperatursensor. Die beiden Systeme stehen
in gutem thermischen Kontakt zueinander und werden im Folgenden als Detektor be-
zeichnet. Der Detektor ist iiber eine hinreichend schwache thermische Ankopplung
mit einem Wérmereservoir der Temperatur T' verbunden und befindet sich in ei-
nem dukeren Magnetfeld B. Uber die Temperaturabhiingigkeit der Magnetisierung
des paramagnetischen Sensors ist es mdoglich, die Temperatur des Kalorimeters zu
messen.

Die Deposition einer Energiemenge d £ im Detektor, zum Beispiel durch ein ab-
sorbiertes Rontgenquant, fiithrt bei gegebener Warmekapazitit Clo; zu einer Tempe-
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raturerh6hung

oE

0T = :
Ctot

(4.1)

Damit lasst sich die Messung des Energieeintrags auf die Messung einer Tempera-
turdnderung reduzieren. Auf Grund des paramagnetischen Verhaltens des Sensors ist
mit der Temperaturdnderung eine Anderung der Magnetisierung §M verkniipft und
fiir hinreichend kleine Energieeintriage in den Detektor gilt

oM oM OF
OM = s 0T = Fe 5

(4.2)

Die Magnetisierungsinderung 6 M induziert in der Leiterschleife eines Magnetome-
ters eine Anderung des magnetischen Flusses

oM 1
Do — E. 4.
P x 9T O J (4.3)

Diese Flussinderung 0® lisst sich duferst empfindlich mit Hilfe eines SQUID-Magne-
tometers' nachweisen. Fiir kleine Energieeintriige ist das Detektorsignal d® propor-
tional zu 0 E und es ist moglich, einzelne Rontgenquanten mit unterschiedlichen Ener-
gien nachzuweisen und aus diesen das FEnergiespektrum einer Quelle zu ermitteln.

Aus der Beziehung (4.3) lassen sich bereits zwei wichtige Forderungen an den
Aufbau eines magnetischen Kalorimeters ableiten. Zum einen ist es vorteilhaft, ein
Sensormaterial zu verwenden, dessen Magnetisierung M eine starke Temperaturab-
hiangigkeit aufweist. Zum anderen sollte die Warmekapazitit Cy, so klein wie moglich
gehalten werden, um die Temperaturerhéhung nach der Absorption eines Rontgen-
quants zu maximieren. Weitere Forderungen an einen Detektor zum Nachweis von
Rontgenquanten sind eine hohe Quanteneffizienz, eine hohe Zahlrate und eine grofe
Absorptionsflache.

Dies alles kann prinzipell erreicht werden, indem man einen metallischen Absor-
ber (z.B. Au, Ag, Bi) und einen metallischen, paramagnetischen Sensor bei tiefen
Temperaturen betreibt. Die hohe Kernladungszahl sorgt fiir eine hohe Quanteneffi-
zienz bei gleichzeitig grofen Absorptionsflichen, das metallische System fiir schnelle
Thermalisierungszeiten und somit hohe Zahlraten. Bei tiefen Temperaturen wird die
phononische und elektronische Warmekapazitiat des Systems klein. Die Gesamtwiéir-
mekapazitit ist durch die Warmekapazitit der magnetischen Momente im Sensor und
der Warmekapazitit des Systems der Leitungselektronen gegeben. Dies alles fiihrt
bei einem Energieeintrag in den Detektor zu einer groken Temperaturanderung im
Sensor und damit zu einer grofen Flussinderung im Magnetometer.

! Abkiirzung fiir Superconducting Quantum Interference Device.
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4.2 Physikalische Eigenschaften des Sensormaterials

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde als Sensormaterial eine verdiinnte Le-
gierung aus Gold (Au) und dem Seltenerdmetall Erbium (Er) verwendet. Wihrend
sich reines Gold diamagnetisch verhilt und bei Raumtemperatur eine magnetische
Volumensuszeptibilitit von ya, = —3,45 - 107> besitzt, zeigen die hinzugefiigten Er-
biumionen auf Grund der nur unvollstiandig gefiillten 4 f-Orbitale paramagnetisches
Verhalten.

Goldatom

Ef*-lon

Abbildung 4.2: Schematische Darstel-
lung des kubisch flichenzentrierten Gitters
von Gold mit einem Er3*-Ton auf einem re-

L%J guldren Gitterplatz.

In Abbildung 4.2 ist die Gitterstruktur einer Au:Er-Legierung schematisch darge-
stellt. Die Goldatome ordnen sich zu einem kubisch flichenzentrierten Gitter (Git-
terkonstante ag = 4,08 A), wobei ein Erbiumatom einen reguliren Gitterplatz ein-
nimmt und drei Elektronen an das System der delokalisierten Elektronen abgibt. Die
Elektronenkonfiguration von einem Erbium-Ion ist mit

5s- und 5p-Orbitale

4f-Orbital

Er®t  [Kr)4d™ 4 f1 55 5p° (4.4)

gegeben. Die aukenliegenden 5s- und 5p-Orbitale haben einen Radius von etwa 07 A
und schirmen die bei 74 ~ 0,3A liegenden 4 f-Elektronen sehr gut ab [Fra76]. Die
Grofse des Kristallfeldes ist stark reduziert, und es ist moglich, die Gesamtdrehimpul-
se L, S und J nach den Hundschen Regeln zu ermitteln. Das magnetische Moment
p lasst sich mit Hilfe des Landé-Faktors

J(J+1)+S8(S+1)—-L(L+1)
2J(J+1)

gr=1+ (4.5)

und der Beziehung

n=gsd (4.6)

berechnen. Fiir das Er*"-Ton erhilt man L = 6, S = 3/2, J = 15/2 und g; = 6/5. Auf
Grund des Einflusses des Kristallfeldes kommt es zu einer Aufspaltung der (2J + 1)-
fachen Entartung im Nullfeld in eine Gruppe von Multipletts (I's-, I'z-Doublett,
3 x I's-Quartetts). Das [';-Doublett ist dabei das energetisch giinstigste und besitzt
eine Energie, die etwa 17 K-kp niedriger als das erste angeregte Multiplett ist. Die
Energieaufspaltung wurde durch Neutronenstreuung ermittelt [Hah92].
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Abbildung 4.3: Magnetische Suszeptibilitat einer Au:Er Probe (600 ppm) als Funktion
der Temperatur 7' [Her00| [Fle03]. Von den Messwerten wurde der diamagnetische Anteil
der Goldmatrix subtrahiert. Zusétzlich eingezeichnet sind die Curie-Geraden fiir J = 15/2,
gy =6/5und S =1/2, §j = 34/5.

In Abbildung 4.3 ist die gemessene magnetische Suszeptibilitit von Au:Er als Funk-
tion der Temperatur 7" im Temperaturbereich von 100 pK bis 300 K gezeigt. Die
Daten stammen von drei unterschiedlichen Messungen. Fiir die tiefsten Tempera-
turen bis etwa 20mK wurde eine Wechselfeldmessung der Suszeptibilitdt mit einer
Impedanz-Messbriicke vom Typ LR700 (Linear Research) durchgefiihrt [Her00]. Im
Temperaturbereich von etwa 20mK bis etwa 1,4 K wurde die Magnetisierung in
einem kleinen magnetischen Gleichfeld mit Hilfe eines dc-SQUID-Magnetometers
gemessen. Filir Temperaturen oberhalb von 1,4 K wurden die Messungen der Mag-
netisierung in einem kleinen magnetischen Gleichfeld mit Hilfe eines kommerziellen
SQUID-Magnetometers durchgefiihrt [Fle03].

Wihrend die Messpunkte bei hohen Temperaturen (T > 100K ) der erwarteten
Curie-Gerade fiir J = 15/2 und g; = 6/5 folgen, weichen sie unterhalb dieser Tem-
peratur auf Grund der verminderten Besetzung der hoheren Kristallfeld-Multipletts
vom erwarteten Verlauf erheblich ab. Bei Temperaturen unterhalb von etwa 1,5K
sind fast ausschlieflich die beiden Energieniveaus des I'7-Doubletts besetzt und die
Datenpunkte liegen nun auf der Curie-Gerade fiir S = 1/2 und § = 34/5. Fiir Tem-
peraturen unterhalb von etwa 50 mK flacht die gemessene Suszeptibilitat ab, und sie
erreicht die vom Curie-Gesetz vorhergesagten Werte nicht mehr. Dieses ldsst sich auf
den zunehmenden Einfluss der Wechselwirkung zwischen den magnetischen Momen-
ten zuriickfithren. Bei einer Temperatur von etwa 0,9 mK durchliuft die Suszeptibi-
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[Fle03].

litit ein Maximum, welches auf den Ubergang des Systems in einen Spinglaszustand
hinweist.

In kleinen magnetischen Feldern und bei Temperaturen zwischen 10 mK und 1K
lisst sich das magnetische Verhalten von Er**-Tonen in Gold durch ein einfaches
Zwei-Niveau-System erkliren. Dieses vereinfachte Modell ist die Grundlage der ther-
modynamischen Beschreibung des Sensormaterials. Fiir den wechselwirkungsfreien
Fall mit S = 1/2 ergibt sich fiir die Magnetisierung M der Ausdruck

N gps gus B
M= 9k 4.
v an(Qk:BT ’ (47)

wobei N die Anzahl der magnetischen Momente, V' das Volumen, § = 34/5 der
Landé-Faktor und pug = 9,27-1072*J/T das Bohrsche Magneton ist. Fiir hohe Tem-
peraturen ergibt sich aus dem Ausdruck das bekannte Curie-Gesetz mit M oc 1/7.

Zusitzlich miissen noch die vorhandenen Wechselwirkungen zwischen den einzel-
nen magnetischen Momenten beriicksichtigt werden. Diese bestehen aus der Dipol-
Dipol-Wechselwirkung und der so genannten RKKY-Wechselwirkung?. Beide Wech-
selwirkungen fallen iiber den Abstand mit 3 ab. Es ist moglich, das Verhiltnis von
der Stirke der RKKY-Wechselwirkung zur Stéirke der Dipol-Dipol-Wechselwirkung
durch den Wechselwirkungsparameter a zu beschreiben.

In Abbildung 4.4 ist die gemessene Magnetisierung M in Abhéngigkeit von der
inversen Temperatur 1/7 eines Au:Er-Sensors mit einer Konzentration von 300 ppm
fiir verschiedene Magnetfelder dargestellt. Die durchgezogenen Linien entsprechen
Berechnungen unter der Annahme eines Wechselwirkungsparameters von o = 5

2Benannt nach den geistigen Vitern M.A. Rudermann, C. Kittel, T. Kasuya und K. Yosida.
Indirekte Austauschwechselwirkung zwischen den lokalisierten 4 f-Elektronen der Er3*-Ionen, wobei
die Elektronen des Leitungsbandes des Wirtsmaterials als Vermittler der Wechselwirkung fungieren.
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[Fle03]. Man erkennt bei hohen Temperaturen das erwartete Curie-Verhalten, die
Magnetisierung ist proportional zu 1/7. Bei hohen Magnetfeldern und niedrigen
Temperaturen kommt es zu dem erwarteten Séattigungsverhalten.

Die Warmekapazitit C, der magnetischen Momente in einem dufseren Magnetfeld
B ist fiir den wechselwirkungsfreien Fall durch den Ausdruck

b )2 ( e (4.8)

, =Nk
C B (kBT eB/ksT 1 1)2

gegeben. Dabei ist die Energie E durch die Zeeman-Aufspaltung der magnetischen
Momente im duferen Magnetfeld mit £ = gug B gegeben.

In Abbildung 4.5 ist die gemessene spezifische Warme ¢ in Abhéingigkeit von der
Temperatur T' eines Au:Er-Sensors mit einer Konzentration von 300 ppm fiir ver-
schiedene Magnetfelder dargestellt. Die durchgezogenen Linien entsprechen Berech-
nungen unter der Annahme eines Wechselwirkungsparameters von o = 5 [Fle03].
Der Temperaturverlauf zeigt ein ausgepragtes Maximum, das auch als Schottky-
Anomalie bezeichnet wird. Sowohl die gemessenen Werte fiir die Magnetisierung M
als auch die gemessenen Werte der Warmekapazitit ¢ des Sensormaterials befinden
sich in guter Ubereinstimmung mit den Ergebnissen aus der theoretischen Beschrei-
bung des Spinsystems unter Einbeziehung der RKKY-Wechselwirkung zwischen den
magnetischen Momenten. Der Einfluss der Wechselwirkung fithrt zu einer Verbreite-
rung der Schottky-Anomalie. Das Verstindnis des Verlaufs der Magnetisierung und
der spezifischen Wiarme sind wichtig fiir die im folgenden Abschnitt durchgefiihrte
Optimierung eines magnetischen Kalorimeters.
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4.3 Simulation der Signalh6he und der Magnetisierung

Eine naheliegende Geometrie eines magnetischen Kalorimeters basiert auf einem
SQUID-Magnetometer mit einer kreisférmigen Leiterschleife. In Abbildung 4.6 ist
ein schematisches Schnittbild eines solchen Detektors dargestellt. Der zylindrische,
paramagnetische Sensor befindet sich im Inneren der Leiterschleife eines SQUID-
Magnetometers und ist mit einem Rontgenabsorber verbunden. Die kreisféormige
Leiterschleife und die anderen Komponenten des de-SQUID-Magnetometers sind
mit Hilfe von lithographischen Techniken auf einem Silizium-Substat aufgebracht.
Die Verfiigbarkeit von sehr empfindlichen SQUID-Magnetometern mit einer kleinen,
kreisformigen Leiterschleife haben zu grofen Fortschritten bei der Realisierung von
hochauflésenden metallischen magnetischen Kalorimetern gefiihrt.

Sensor

\ Absorber

SQUID-Schleife
Sensor /
=] =]

/
SQUID-Schleife

Substrat é

Abbildung 4.6: (rechts) Schematisches Schnittbild des in dieser Arbeit diskutierten metal-
lischen magnetischen Kalorimeters.(links) Der zylindrische paramagnetische Sensor befindet
sich in einer kreisformigen Leiterschleife eines SQUID-Magnetometers.

Hat man sich auf das Sensormaterial und die Geometrie des Detektors festgelegt, so
lasst sich eine Optimierung der Signalhdhe durchfiithren. Im Folgenden sollen nun die
Ergebnisse einer Simulation fiir den Fall eines zylinderférmigen Sensors betrachtet
werden, wie er im Rahmen dieser Arbeit fiir die hochauflésende Rontgenspektrosko-
pie entwickelt wurde. Dazu miissen alle zugénglichen Parameter des Detektors frei
variiert werden, um die Signalhéhe zu optimieren.

Die erwartete Signalhthe bei der Absorption eines Réntgenquants kann fiir das in
dieser Arbeit verwendete magnetische Kalorimeter berechnet werden. Die Signalh6he
pro Energieeintrag ist durch den Ausdruck

o 1
) G V(?M

sE Moo T

(4.9)

gegeben. Dabei ist g = 47-1077 Vs/Am die Permeabilitit des Vakuums, G' der Geo-
metriefaktor, r der Radius des Sensors, C; und C, die Wiarmekapazitiat des Sensors
bzw. des Absorbers und V' das Volumen des Sensors mit Cs = ¢ V. Der Parameter ¢
ist die Warmekapazitéit des Sensors pro Volumeneinheit. Die Wirmekapazitit eines
metallischen Absorbers wird vor allem vom Elektronensystem dominiert. Die spezi-
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fische Wiarme des Elektronensystems ¢, eines Metalls ist linear in der Temperatur.
Es gilt ¢, =T, wobei ~ fiir Gold den Wert 7,29 - 10~* J/(mol K?) besitzt [Kit93].

Meist ist jedoch die Zahl der zugénglichen Parameter eingeschrankt, und nur weni-
ge Grofsen konnen frei gewéhlt werden. So ist man z.B. schon durch die Eigenschaften
der kommerziell zugénglichen SQUID-Magnetometer eingeschrinkt. Die in dieser Ar-
beit verwendeten SQUID-Magnetometer besitzen eine kreisformige Leiterschleife mit
einem Radius von r = 25 um. Daraus wird der optimale Radius des zylindrischen
Sensors auf 25 um begrenzt. Der Sensor wird durch Walzen des Ausgangsmaterials
zu einer diinnen Folie hergestellt. Aus dieser diinnen Folie werden anschliefend die
gewiinschten zylinderférmigen Sensoren gedtzt.

Der Wert fiir die Warmekapazitit des Absorbers ist meist durch den betrachte-
ten Energiebereich und die gewiinschte Absorptionsfliche festgelegt. Hat man sich
fiir einen Absorber aus Gold entschieden, so muss, fiir eine hohe Absorptionswahr-
scheinlichkeit von 98 % bei einer Energie von 6keV, die Dicke des Absorbers 5pum
betragen. Die Fliche eines in der Rontgenastronomie verwendeten Absorbers liegt
auf Grund eines ausgewogenen Kompromisses bei etwa 200 x 200 um?, da diese Gro-
fse etwa dem Fokus der Rontgenspiegel entspricht. Damit ist iiber das Volumen die
Wirmekapazitit des Absorbers festgelegt.

Eine Limitierung ist ebenfalls durch die erreichbare Temperatur des Kryostaten
gegeben. Die Eigenschaften der in dieser Arbeit verwendeten Kryostate werden im
folgenden Kapitel 5 ausfiihrlich beschrieben. Bei den in dieser Arbeit durchgefiihr-
ten Experimenten ist die Temperatur auf eine minimale Temperatur von 21 mK
beschrankt. Wie wir noch sehen werden, befindet sich auf Grund der Leistungsdissi-
pation beim Auslesen des SQUIDs die Temperatur der SQUID-Chip-Oberfliche auf
einem leicht erh6hten Wert von typischerweise 35 mK.

Neben diesen eingeschriankten Parametern gibt es noch variable Grofen, die zur
Optimierung der Signalhéhe verwendet werden kénnen. Dazu zdhlt zum einen die
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Grofe des Magnetfeldes B, in dem sich der Sensor befindet. Zum anderen kann die
Hohe h des Sensors und die Konzentration x an Erbium im Gold weitestgehend frei
gewahlt werden.

In Abbildung 4.7 ist die berechnete Signalhdhe §®/JF in Abhéngigkeit von der
Konzentration = bei verschiedenen Temperaturen 7' dargestellt. Dabei wurden fiir
jeden berechneten Wert die Hohe h des Sensors und das Magnetfeld B so gewéhlt,
dass die Signalhohe fiir die gewéhlte Konzentration und Temperatur maximal wird.
Die einzelnen Kurven in Abbildung 4.7 steigen zunichst rasch mit zunehmender
Konzentration bis zu einem maximalen Wert an. Anschliefsend fallen die Kurven bei
hoheren Konzentrationen recht flach ab. Fiir eine Temperatur von 35 mK befindet
sich der Wert fiir die optimale Signalhéhe bei einer Konzentration von etwa 600 ppm.
Die dazu gehorende optimale Hohe des Sensors hat einen Wert von etwa 5 pym und
der optimale Wert fiir das Magnetfeld ist etwa 6,5mT.

In Abbildung 4.8 ist die berechnete Signalhdhe §®/JF in Abhéngigkeit von der
Hohe h des Sensors und dem Magnetfeld B bei einer Konzentration von 600 ppm
und einer Temperatur von 35mK dargestellt. Dabei wurde die maximale Signal-
hohe auf den Wert Eins normiert. Die eingezeichneten Linien geben, &hnlich wie
bei einem Hohenprofil einer topographischen Karte, Signalhohen mit einem gleichen
Wert wieder. Die Signalhohe zeigt ein relativ breites Optimum. In dem dargestellten
Bereich kommt es nur bei kleinen Magnetfeldern zu einer raschen Reduzierung der
Signalhohe. Fiir die Realisierung eines Detektors bedeutet dies, dass geringe Abwei-
chungen von den optimalen Parametern die zu erwartende Signalhéhe nur in einem
akzeptierbaren Maf verringern wiirden.

Das in dieser Arbeit entwickelte magnetische Kalorimeter wurde bei einer Sen-
sortemperatur von etwa 35 mK betrieben, wobei die Temperatur des Kryostaten auf
etwa 23 mK stabilisiert wurde. Fiir die Erbiumkonzentration wurde ein Wert von
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600 ppm gewédhlt. In den durchgefiihrten Experimenten wurde das Magnetfeld von
einer kleinen externen Feldspule erzeugt. Dabei wurden Magnetfelder von bis zu etwa
3mT erreicht. Hohere Magnetfelder, wie etwa die 6,5mT fiir den optimierten Wert,
konnten mit dieser Feldspule nicht erzeugt werden. Fiir den Sensor wurde eine Ho-
he von 8 um verwendet, was einen #hnlich grofsen Wert fiir die Signalhéhe bei dem
optimalen Wert von 5 um ergibt.

An dieser Stelle soll angemerkt werden, dass es im Allgemeinen nicht ausreicht nur
die Signalhdhe 6®/§ E aus Gleichung (4.9) zu optimieren, sondern dass fiir einen opti-
malen Detektor das Signal-zu-Rauschen-Verhiltnis (6®/5E)/+/Ss optimiert werden
muf. Eine ausfiihrliche Beschreibung der Optimierungsrechnung in einem allgemei-
neren Zusammenhang, bei der nahezu alle Parameter frei variiert wurden, findet sich
bei [Fle05|. Es kann gezeigt werden, dass es fiir einen Detektor moglich ist, die op-
timalen Parameter fiir die Sensorhéhe h, den Radius r, das Magnetfeld B und die
Konzentration x numerisch fiir eine gegebene Temperatur 7" und Warmekapazitit
des Absorbers C, zu finden. Das Rauschen /Sy ist jedoch fiir das in dieser Ar-
beit diskutierte magnetische Kalorimeter insofern als konstant anzusehen, als dass
ein SQUID mit einem kleinen magnetischen Flussrauschen und einem konstanten
Radius von 25 um zur Verfiigung stand. In diesem Fall ist es zweckméfig, nur die
Signalh6he d®/JF zu optimieren.

In Abbildung 4.9 ist die berechnete Signalhéhe §®/JFE in Abhéngigkeit von der
Temperatur T bei verschiedenen Magnetfeldern fiir einen Detektor mit einer Erbium-
konzentration von 600 ppm dargestellt. Der Sensor hat eine Hoéhe von h = 8 pm und
einen Radius von r = 25 ym. Er ist mit einem Absorber aus Gold mit einer Dicke von
5pm verbunden. Die Fliche des Absorbers betrigt 180 x 180 um?. Der Absorber
besitzt eine Wérmekapazitat von 0,41 pJ/K bei einer Temperatur von 35 mK. Die
Signalhohe d®/JF steigt zu tiefen Temperaturen steil an. Die simulierten Kurven
fiir die verschiedenen Magnetfelder laufen bei hohen Temperaturen noch annédhernd
parallel, bei tiefen Temperaturen kommt es zu einem Uberkreuzen der Linien. Das
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Inverse Temperatur 1/T [1/K] biumkonzentration von 600 ppm.

Uberkreuzen fiir B = 5mT und B = 6 mT bei einer Temperatur von etwa 30 mK
deutet an, dass bei dieser Temperatur das optimale Magnetfeld zwischen den beiden
genannten Werten liegt. Wird das Magnetfeld zu grofs, so sinkt die erwartete Signal-
héhe wieder. Die berechneten Signalh6hen werden in dem noch folgenden Abschnitt
7.7 mit den im Experiment gemessenen Signalhdhen verglichen.

Eine wichtige Grofe fiir das Verstdndnis des Detektors ist das zu erwartende Ma-
gnetisierungssignal in Abhéngigkeit von der Temperatur des Sensormaterials. Diese
kann aus den gegebenen Grofen berechnet werden. Die Magnetisierung des para-
magnetischen Sensors kann {iber den in der SQUID-Schleife erzeugten magnetischen
Fluss ® gemessen werden. Der magnetische Fluss kann im Limes hoher Temperatur-
en und kleiner Felder in guter Ndherung durch ein Curie-Weif-Gesetz und somit
durch

A

beschrieben werden. Dabei ist G der Geometriefaktor. Dieser hiingt vom Verhéaltnis
der Hohe des Sensors h zum Radius des Sensors r ab und kann numerisch berechnet
werden. Fiir h = 8 um und r = 25 um betrigt er etwa 0,7. Die Parameter A und ©
sind von der Konzentration x abhéngig. Es gilt A = x-5,345K und © =z - 5,415 K.
Die Magnetisierung ist proportional zum Magnetfeld B. Fiir die hier gezeigten und
bei der spiteren Auswertung der Daten verwendeten Rechnungen wurden die in
[Fle03]| diskutierten thermodynamischen Eigenschaften von Au:Er verwendet, die
im Gegensatz zu Curie-Weift auch das Sdttigungsverhalten der Magnetisierung in
endlichen Feldern korrekt wiedergeben.

In der Abbildung 4.10 ist das berechnete Magnetisierungssignal ® in Abhéangigkeit
von der inversen Temperatur 1/7 bei verschiedenen Magnetfeldern fiir einen Detek-
tor mit einer Erbiumkonzentration von 600 ppm gezeigt. Der Sensor hat eine Hohe
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von h = 8 um und einen Radius von r = 25 um. Man erkennt einen zu tiefen Tempe-
raturen leicht gekriimmten Verlauf der Kurven. Die berechneten Magnetisierungen
werden in dem noch folgenden Abschnitt 7.5 mit den im Experiment gemessenen
Magnetisierungen verglichen.

4.4 Maanderformiger Detektor

Es gibt Sensorgeometrien, die im Vergleich zu einem zylindrischen Sensor in einer
kreisformigen Leiterschleife einen groferen Fiillfaktor haben und daher ein etwas
grokeres Signal-zu-Rauschen-Verhiltnis® besitzen. Eine solche Geometrie ist z.B. die
maanderformige Detektionsspule mit einem planaren Sensor. Bei einer mianderfor-
migen Detektionsspule ist die Kopplung zwischen den magnetischen Momenten des
Sensormaterials und der mianderférmigen Detektionsschleife besonders gut, da sich
die magnetischen Momente, verglichen mit einer kreisférmigen Leiterschleife, im Mit-
tel in einem geringen Abstand zu den mianderférmigen Detektionsschleifen befinden.
Deshalb erwartet man eine Verbesserung der Sensitivitit des Detektors. Auch lassen
sich die flachen méanderférmigen Strukturen gut mit photolithographischen Techni-
ken herstellen und fiir Anwendungen mit grofen Absorptionsflichen nutzen. Erste
praktische Umsetzungen eines méanderformigen Detektors wurden z.B. in [Bur04]
und [Rot06] beschrieben.

[ [ ]
X X X
[ [
X X X
[ ] [
b 4 X X
* [ ]
Sensor Maander
Abbildung 4.11: Schematische
=== = = = Aufsicht und schematisches Schnitt-
e bild eines magnetischen Kalorime-
ters mit einer maanderférmigen
Detektionsspule.

In Abbildung 4.11 ist die schematische Aufsicht und das schematische Schnittbild
eines magnetischen Kalorimeters mit einer maanderformigen Detektionsspule darge-
stellt. Die mianderformige Leiterschleife befindet sich auf einem Silizium-Substrat.

®Das Rauschen soll nur vom magnetischen Flussrauschen des SQUID-Magnetometers abhiingig
sein.
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Sie besteht aus supraleitendem Niob und ist mit Hilfe von photolithographischen
Techniken auf dem Substrat aufgebracht. Die Maanderschleife kann entweder Teil
eines SQUID-Magnetometers sein oder ist indirekt mit Hilfe eines Flusstransforma-
tors mit einem SQUID-Magnetometer verbunden. Uber der Mianderstruktur be-
findet sich der paramagnetische Sensor. Dieser iiberdeckt die gesamte Fliche der
Maéanderstruktur.

Zu groken Absorberwirmekapazititen C, hin werden zylinderférmige Sensoren
mit entsprechend optimierten Volumen tendenziell sehr viel dicker (mehrere 10 pm),
als entsprechend optimierte Sensoren fiir méanderférmige Detektionsschleifen. Die
dicken Sensoren bei einer zylinderférmigen Geometrie lassen sich durch photolitho-
graphische Techniken nur schwer herstellen. Deshalb eignen sich maanderférmige
Detektionsschleifen besonders gut fiir groke Absorberwéirmekapazititen.

4.5 Energieauflosung

Die thermodynamischen Eigenschaften eines magnetischen Kalorimeters lassen sich
durch die Annahme eines kanonischen Ensembles mit zwei diskreten Systemen be-
schreiben. Eine ausfiihrliche Diskussion wird unter anderem in [Fle01] und [Dan01]
gefiihrt.
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Abbildung 4.12: (links) Thermodynamisches Modell eines magnetischen Kalorimeters
mit zwei diskreten Subsystemen. (rechts) Spektrum der Punktantwortfunktion p(f) (linke
Achse) und spektrale Dichte der Energiefluktuationen /Sg, (rechte Achse) eines magneti-
schen Kalorimeters in Abhéngigkeit von der Frequenz f.

In Abbildung 4.12 (links) ist ein solches Modell dargestellt. Es besteht aus dem
System der Leitungselektronen des Detektors mit der Warmekapazitit C, und dem
Zeeman-System der magnetischen Momente mit der Warmekapazitit C,. Beide Sys-
teme sind thermisch miteinander verbunden, die Stérke der Kopplung ist durch die
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Wirmeleitfahigkeit G,. gegeben. Das System der Leitungselektronen ist mit einem
Wairmereservoir der Temperatur 7' verbunden, die Stirke der Kopplung wird durch
die Wiarmeleitfahigkeit G, beschrieben. Parallel zu den thermischen Ankopplun-
gen sind die Rauschquellen P, und P,, eingezeichnet, welche die Fluktuationen des
Wirmeflusses durch die thermischen Ankopplungen beschreiben.

Kommt es zu einem Energieeintrag, z.B. durch die Absorption eines Réntgen-
quants, so gibt das Rontgenquant seine Energie zunichst an das System der Lei-
tungselektronen ab. Dieses geschieht auf Grund der kurzen Zeitkonstanten nahezu
instantan. Ein Grofsteil der Energie des absorbierten Réntgenquants wird nun vom
System der Leitungselektronen auf das Zeeman-System der magnetischen Momente
iibertragen. Der Energieinhalt des Zeeman-Systems der magnetischen Momente kann
sehr prizise mit Hilfe eines Magnetometers gemessen werden.

Auf der rechten Seite der Abbildung 4.12 ist das Spektrum Punktantwortfunktion
p(f) (linke Achse) und spektrale Dichte der Energiefluktuationen /Sg, (rechte Ach-
se) eines magnetischen Kalorimeters in Abhéngigkeit von der Frequenz f dargestellt.
Das Spektrum der Punktantwortfunkion ist bei kleinen Frequenzen konstant, fallt
dann proportional zu f~! ab und verschwindet schlieklich mit f~2. Die beiden Grenz-
frequenzen sind durch die Zeitkonstanten 79 und 7; der thermischen Ankopplungen
gegeben.

Das Spektrum der Energiefluktuationen \/g setzt sich aus zwei stufenférmigen
Anteilen zusammen, deren Plateaus durch die Werte /4kgC, 1?7 fiir die nieder-
frequente Stufe und +/4kpC,T279(1 — ) fiir die hochfrequente Stufe gegeben sind.
Fiir den Fall von etwa gleich groflen Warmekapazitaten und fiir sehr unterschiedliche
Zeitkonstanten ist 3 = C,/(C., + C,).

Das Spektrum der Punktantwortfunktion und die spektrale Dichte der Energie-
fluktuationen zeigen ein qualitativ unterschiedliches Frequenzverhalten. Wahrend die
spektrale Dichte bei einer bestimmten Frequenz f.¢ in ein zweites Plateau miindet,
nimmt das Spektrum der Punktantwortfunktion an dieser Stelle weiterhin ab. Das
Signal-zu-Rauschen-Verhiltnis SNR(f) = |p(f)|?/ Sk, ist nur bis zu dieser Frequenz
konstant und fillt oberhalb dieser Frequenz proportional zu f~! ab. Die nutzbare
Bandbreite ist auf Grund des nicht iiber den gesamten Frequenzbereich konstanten
Signal-zu-Rauschen-Verhiltnisses auf Frequenzen unter der Frequenz f.g beschriankt.
Dieses fiihrt dazu, dass die Energieauflésung eines magnetischen Kalorimeters auf
fundamentale Weise einen endlichen Wert besitzt.

Der Wert fiir die Energieauflésung kann durch die Berechnung des Signal-zu-
Rauschen-Verhiltnisses ermittelt werden. An dieser Stelle soll nur das Ergebnis ge-
zeigt werden. Eine ausfiihrliche Berechnung findet sich unter anderem bei [Fle01].
Fiir die Energieauflésung erhélt man den Ausdruck

1/4
ABpwin ~ 236 VAR CoT2 (0 1) (4.11)
1 ﬁ(l - ﬁ)
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Damit kann die erreichbare Energieauflosung fiir das in dieser Arbeit verwendete
magnetische Kalorimeter berechnet werden. Der Detektor besitzt einen Rontgenab-
sorber aus Gold mit den Abmessungen 180 x 180 x 5um?® und einen zylindrischen
Au:Er-Sensor mit einem Radius von 25 um und einer Héhe von 8 um. Die Erbium-
konzentration betragt 600 ppm . Die Warmekapazitéat C., ist vor allem durch die Wir-
mekapazitit des Absorbers gegeben. Es ergibt sich ein Wert von 0,41 pJ/K bei einer
Temperatur des Detektors von etwa 35 mK. Die Warmekapazitit C, der Zeeman-
Systeme des Sensors ist etwa doppelt so grofs wie die Warmekapazitiat des Systems
der Leitungselektronen C,, was dem Fall § ~ 2/3 entspricht. Die Zeitkonstanten
sollen 79 = 1us und 7, = 1 ms betragen. Daraus ergibt sich fiir die instrumentelle
Linienbreite des Detektors der Wert A Epwnm ~ 0,64 €V.
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5. Erzeugung tiefer Temperaturen

Schon die ersten Uberlegungen im Bezug auf das Detektionsprinzip eines magneti-
schen Kalorimeters in Abschnitt 4.1 haben darauf hingedeutet, dass es von Vorteil
ist, ein magnetisches Kalorimeter bei tiefen Temperaturen zu betreiben, da dort die
Wirmekapazitidt des Detektors sehr klein wird und das zu erwartende Signal ent-
sprechend grofs ist. Die in Abschnitt 4.2 zusammengetragenen Erkenntnisse iiber die
Eigenschaften des Sensormaterials Au:Er haben den optimalen Temperaturbereich
auf etwa 10 mK bis 100 mK eingeschrankt. In diesem Temperaturbereich lésst sich die
Signalgroke und die Magnetisierung des Sensormaterials durch theoretische Modelle
qualitativ und quantitativ verstehen.

Tiefe Temperaturen kénnen mit einer Reihe von Kiihltechniken erzeugt werden
([Pob96], [Ens00b]). Zu den heutigen Standardtechniken zéhlen z.B. der 3He/*He-
Verdiinnungskryostat und der Elektronenspin-Entmagnetisierungskryostat. Die in
dieser Arbeit vorgestellten Messungen wurden in einem Heliumbad-Kryostaten und
in einem Pulsréhrenkiihler durchgefiihrt. Beide Kryostate verfiigen iiber eine Elektro-
nenspin-Entmagnetisierungsstufe, mit der sich Temperaturen im mK Bereich erzeu-
gen lassen. Im nun folgenden Abschnitt soll zunichst auf das Prinzip der adiabati-
schen Entmagnetisierung eingegangen werden. Anschliefend wird der in dieser Arbeit
verwendete Heliumbad-Kryostat und der in dieser Arbeit verwendete Pulsrohrenkiih-
ler im Detail vorgestellt.

5.1 Adiabatische Entmagnetisierung

Fiir die adiabatische Elektronenspin-Entmagnetisierung werden meist paramagne-
tische Salze, wie z.B. Eisen-Ammonium-Alaun' (FAA) oder Gadolinium-Gallium-
Granat? (GGG), verwendet. Die thermodynamischen Eigenschaften der paramagne-
tischen Salze werden bei tiefen Temperaturen hauptsichlich durch die Freiheitsgrade
des Gitters und der lokalisierten magnetischen Momente der paramagnetischen Ionen
bestimmt (siehe auch [Ens00b]).

Das Prinzip der Kiihlung durch adiabatisches Entmagnetisieren ist die gezielte Be-
einflussung der Entropie der magnetischen Momente mit Hilfe eines dufseren Magnet-
feldes. Zunéchst steht das Arbeitsmedium in gutem thermischen Kontakt zu einem
Wirmereservoir mit der Temperatur 7;. Im thermodynamischen Gleichgewicht befin-
den sich die magnetischen Momente in einem Zustand maximaler Unordnung. Wird
nun ein dufseres Magnetfeld angelegt, so spalten sich die bisher entarteten Zustinde
der magnetischen Momente geméf der Zeeman-Aufspaltung auf. Ist die Aufspal-

!Die chemische Formel ist Fey(SO4)3-(NHy)2 SOy - 24 HoO.
2Die chemische Formel ist Gd3Gas-O1s.
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tung zwischen den Zeeman-Niveaus grofer als die thermische Energie gugB > kgT,
so besetzten im thermischen Gleichgewicht ein Grofsteil der Spins die energetisch
giinstigsten Zusténde. Gleichzeitig kommt es durch das Anlegen des Magnetfeldes
zu einer Energieabsenkung dieser Zustinde. Die dabei frei werdende Energie wird
vom Phononensystem des Arbeitsmediums aufgenommen und an das Warmereser-
voir abgegeben. In ausreichend grofsen Magnetfeldern ist die Magnetisierung des
Arbeitsmediums nahezu maximal und die Entropie des Spinsystems sehr gering.

Der thermische Kontakt zwischen dem paramagnetischen Salz und dem Wiér-
mereservoir wird unterbrochen und das dufsere Magnetfeld langsam reduziert. Der
Vorgang sollte dabei so langsam erfolgen, dass sich das Phononensystem und das Sys-
tem der magnetischen Momente zu jedem Zeitpunkt nahe dem thermischen Gleich-
gewicht befinden. Durch die Reduktion der Zeeman-Aufspaltung wird die thermische
Besetzung der hoherliegenden Zeeman-Niveaus wieder moglich, gleichzeitig werden
die abgesenkten energetisch giinstigsten Zustinde wieder angehoben. Es kommt zu
einem Wirmefluss aus dem System der Phononen in das System der magnetischen
Momente, das Phononensystem kiihlt sich ab und kann dabei sehr tiefe Temperatu-
ren erreichen.

Die auf diese Weise erreichbaren Temperaturen lassen sich durch folgende Uber-
legung abschitzen. Man geht zunichst davon aus, dass sich im Arbeitsmedium nur
magnetische Momente befinden, die untereinander nicht wechselwirken. Nach einer
isothermen Aufmagnetisierung des Systems bei einer Temperatur 7; besitzen die mag-
netischen Momente eine stark reduzierte Entropie S(7Ti, B;), die nach dem Trennen
von Arbeitsmedium und Warmereservoir auch bei Magnetfeldinderungen erhalten
bleibt. Da die Entropie eine Funktion des Verhaltnisses aus Zeeman-Aufspaltung
gupB und thermischer Energie kgT ist (S = S(B/T)), kann man unmittelbar auf
die Temperatur 7t des Systems bei einem reduzierten Magnetfeld By schlieffen. Da
sich in diesem Modell die Entropie bei einer adiabatischen Entmagnetisierung nicht
dndert, gilt S(B;/T;) = S(B¢/Tt), und somit ist die Endtemperatur durch die einfache
Beziehung

B
T; = éTi (5.1)

gegeben. Die Endtemperatur T} ist proportional zum Magnetfeld By, bei der die Ent-
magnetisierung angehalten wird. In diesem Modell scheint es méglich, eine beliebig
tiefe Temperatur zu erreichen. Das Vorhandensein von wechselwirkenden magneti-
schen Momenten in einem realen Paramagneten fiihrt jedoch zu einem effektiven
inneren Magnetfeld, welches dem &Auferen {iberlagert ist. Die erreichbare Endtem-
peratur ist deshalb durch die Startbedingungen 7;, B; und die Grofe des inneren
Magnetfeldes limitiert.

Im Unterschied zu einem 3He/*He-Verdiinnungskryostaten handelt es sich bei die-
ser Kiihlmethode nicht um einen kontinuierlich arbeitenden Kiihlprozess. Nach einer
vollstandigen Entmagnetisierung steht von diesem Zeitpunkt an keine Kiihlleistung
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mehr zur Verfiigung und die Temperatur des Systems steigt geméf des parasitdren
Wirmeflusses () und der Warmekapazitdt C' mit einer Rate von T'= @Q/C' an.

5.2 Heliumbad-Kryostat

In Abbildung 5.1 ist ein schematisches Schnittbild eines adiabatischen Elektronenspin-
Entmagnetisierungskryostaten (ADR?) zur Erzeugung von tiefen Temperaturen ge-
zeigt.
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4 vakuum Schnittbild eines Elektronenspin-
Entmagnetisierungskryostaten  zur

Y Y Vo W W, . .
fl. He Erzeugung tiefer Temperaturen. Die

beiden paramagnetischen Salzpillen
|~ Super- (FAA, GGQG) sind an Kevlarfiden
A isolierung (K) befestigt und konnen iiber einen
mechanischen Wirmeschalter (S)
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Innerhalb eines gemeinsamen Isolationsvakuums befinden sich mehrere Bereiche un-
terschiedlicher Temperaturen, die durch Strahlungsschilde und eine Superisolierung
voneinander getrennt sind. Zur Vorkiihlung dient ganz aufen liegend das Stickstoff-
bad (1" = 7T7K). Zwischen diesem und dem Heliumbad (7" = 4,2K) befindet sich
noch ein weiteres Strahlungsschild, das durch aufsteigendes kaltes Heliumgas auf ei-
ne Temperatur von etwa 20 K gekiihlt wird. Die beiden paramagnetischen Salzpillen
(FAA, GGG) sind an Kevlarfiden (K) mit der Bodenplatte des Heliumbads befes-
tigt. Die Kevlarfidden besitzen eine sehr geringe Wérmeleitfdhigkeit und bestehen
aus vielen sehr diinnen Einzelfasern. In jede Salzpille ist ein Kupferstab eingelassen,
an dem zusétzlich ein Kupferarm und eine Kupferplatte (Experimentierplattform)
befestigt sind, auf der Experimente, wie z.B. ein Detektor (D), montiert werden kon-
nen. Der Kupferarm, und damit die Salzpille, kann {iber einen mechanischen Warme-
schalter (S) mit der Bodenplatte des Heliumbads in thermischen Kontakt gebracht
werden. Um die Salzpillen vor parasitdren Warmeeintragen durch Infrarotstrahlung
zu schiitzen, ist der innere Bereich des Kryostaten von einem Strahlungsschild aus

3 Abkiirzung aus dem Englischen fiir Adiabatic Demagnetization Refrigerator.
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vergoldetem Kupfer umgeben. Innerhalb des Heliumbads befindet sich eine supra-
leitende Spule, mit deren Hilfe Magnefelder bis ca. 6 T erzeugt werden kdnnen. Die
Spule befindet sich wegen der notwendigen Kiihlung direkt im fliissigen Helium.

Um die Starttemperatur, die durch die Temperatur des Heliumbads 7} = 4,2 K ge-
geben ist, noch weiter zu senken, kann man am Heliumbad pumpen und dadurch die
Temperatur auf 7} ~ 1,5 K senken. Bei dieser Starttemperatur und einem Magnet-
feld von B; = 6T erreicht die FAA-Salzpille bei vollstindiger Entmagnetisierung eine
Endtemperatur von T; ~ 21 mK. Die GGG-Salzpille erreicht auf Grund der héheren
Konzentration an magnetischen Momenten, und der damit verbundenen héheren in-
neren Magnetfelder, nur eine Endtemperatur von 7; ~ 250 mK. Allerdings besitzt die
GGG-Salzpille bei dieser Temperatur eine sehr viel grofere Warmekapazitit. Das ist
auch der Grund fiir das parallele Abkiihlen der beiden unterschiedlichen Salzpillen.
Alle elektrischen Leitungen und die Kevlarfaden, die auf der kilteren FAA-Salzpille
enden, konnen vorher auf der etwas wiarmeren GGG-Salzpille thermisch abgefangen
werden. Dies reduziert die parasitiren Wérmeeintrige erheblich und verldngert die
Standzeit des Kryostaten bei tiefen Temperaturen. Nach der vollstindigen Entmag-
netisierung und dem Erreichen der Endtemperatur steigt die Temperatur der Ex-
perimentierplattform mit einer Rate von etwa 0,1 mK/h an®. Dies entspricht einem
parasitaren Warmeeintrag von wenigen Nanowatt.

Heizleistungen dieser Grofsenordnung koénnen auch durch Vibrationen des Auf-
baus oder durch die Einstrahlung von hochfrequenten elektromagnetischen Wel-
len (Radiosender, Mobilfunk) in unzureichend abgeschirmten oder in schlecht ge-
filterten elektrischen Leitungen erzeugt werden. Zur maximalen Reduzierung dieser
storenden Einfliisse wurde der Kryostat in einem besonderen, erschiitterungsfreien
Raum im Kellergeschoss des Instituts innerhalb einer Hochfrequenzabschirmkammer®
(Faraday-Kifig) aufgebaut. Zusitzlich ruht der Kryostat auf einer 300 kg schweren
Steinplatte, die mit luftgepolsterten Fiilen zum Schweben gebracht werden kann.
Innerhalb der Abschirmkammer werden alle analogen elektronischen Gerite, die zur
Steuerung des Kryostaten und zur Auslesung des Detektors bendtigt werden, mit
Hilfe von Blei-Gel-Akkumulatoren® mit Gleichstrom versorgt. Diese befinden sich
ebenfalls in der Abschirmkammer.

5.3 Pulsrohrenkiihler

Ein Nachteil bei einem Kryostaten mit einem Stickstoff- bzw. Heliumbad ist die
stdndige Versorgung mit kalten Fliissigkeiten. Entweder ist man auf eine externe Zu-

4Die Aufwirmrate ist etwa 24 Stunden lang konstant, steigt anschlieRend an, da einerseits die
Wirmekapazitidt der FAA-Salzpille abnimmt und andererseits die Temperatur der GGG-Salzpille
ebenfalls ansteigt.

®Dabei handelt es sich um eine 2mx2mx2,5m grofe Stahlkabine.

Insgesamt stehen 8 Akkumulatoren vom Typ Dryfit-Solar-Block mit einer Klemmenspannung
von 6 V (nominal) und einer Kapazitit von 200 Ah zur Verfiigung. Dies entspricht einer Gesamt-
energie von 9,6 kWh und ermdoglicht eine Messzeit von ca. 7 Tagen ohne Unterbrechung.
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lieferung angewiesen, oder man muss iiber eine entsprechende Infrastruktur verfiigen,
d.h. fiir Helium ein Riickleitungssystem fiir das entstehende warme Gas und einen
Heliumverfliissiger zur Gewinnung von fliissigem Helium. Eine interessante Moglich-
keit, ganz auf kalte Fliissigkeiten zu verzichten, aber dennoch tiefe Temperaturen zu
erreichen, bietet ein sogenannter Pulsréhrenkiihler”.
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Abbildung 5.2: Schematische Darstel-

lung eines Pulsrohrenkiihlers.

Das Funktionsprinzip eines Pulsréhrenkiihlers beruht auf der periodischen Druck-
dnderung und Verschiebung eines Arbeitsgases (Helium) in einem diinnwandigen
Zylinder, dem sogenannten Pulsrohr (siehe auch [VDI96]). In Abbildung 5.2 ist eine
schematische Darstellung eines Pulsrohrenkiihlers gezeigt. Ein Druckoszillator er-
zeugt eine zeitliche Variation des Druckes. Dazu wird iiber ein Rotationsventil pe-
riodisch die Hochdruckseite und die Niederdruckseite eines Kompressors® mit dem
Pulsrohrenkiihler angeschlossen. Das Pulsrohr ist iiber einen Regenerator mit dem
Druckoszillator verbunden. Der Regenerator dient als Warmezwischenspeicher, der
das vom Druckoszillator einstromende Gas vor Eintritt in das Pulsrohr abkiihlt und
anschliefend das ausstromende Gas wieder auf Raumtemperatur erwdrmt. Damit
dieser Vorgang besonders effektiv ist, ist der Regenerator mit einem Material hoher
Wirmekapazitit gefiillt, das einen guten Wiarmeaustausch mit dem durchstrémen-
den Gas bei gleichzeitig geringem Durchflusswiderstand aufweist. Bei Temperaturen
oberhalb von 30 K verwendet man Stapel von feinmaschigen Edelstahl- oder Bronze-
sieben, fiir tiefere Temperaturen Materialien wie Bleischrot und magnetische Mate-
rialien wie z.B. Er-Ni-Legierungen. Magnetische Materialien besitzen auf Grund der
Schottky-Anomalie bei tiefen Temperaturen eine sehr grofe Wiarmekapazitdt. Das
Pulsrohr besitzt an beiden Enden einen Warmetauscher, das obere Ende ist iiber

"Der in dieser Arbeit verwendete Pulsrohrenkiihler wurde von der Firma Vericold Technologies
GmbH aus Ismaning/Miinchen hergestellt.
8Der hier verwendete Kompressor benétigt eine Leistung von 6 kW und eine Wasserkiihlung.
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einen Stromungswiderstand mit einem Ballastvolumen verbunden. Ebenfalls existiert
eine Verbindung iiber einen weiteren Stromungswiderstand zum Druckoszillator.

Der Kiihlprozess lauft qualitativ wie folgt ab: In der Kompressionsphase stromt
das im Regenerator vorgekiihlte Gas in das Pulsrohr ein. Durch die Druckerhéhung
wird das Gas im Pulsrohr erwérmt und gleichzeitig zum Wirmetauscher am obe-
ren Ende hin verschoben. Ein Teil der Kompressionswarme wird an die Umgebung
abgefiihrt. Durch die anschliefende Expansion erfolgt eine Abkiihlung des Gases im
Pulsrohr. Das aus dem Pulsrohr strémende Gas ist nun kilter als beim Eintritt und
kann daher Warme aus dem unteren Warmetauscher und dem zu kiihlenden Objekt
aufnehmen. Eine etwas genauere Analyse der Prozesse zeigt, dass fiir den Warme-
transport vom unteren zum oberen Ende ein Warmeaustausch zwischen Gas und
Rohrwand erforderlich ist. Da der Warmekontakt jedoch nur in einer diinnen Gas-
schicht an der Rohrwand erfolgt, ist der Kiihlprozess sehr ineffektiv. Eine wesentliche
Steigerung der Effektivitit ergibt sich durch den Anschluss eines Ballastvolumens
iiber einen Stromungswiderstand am oberen Wirmetauscher. Zum einen kann das
erwarmte Gas dort Kompressionswiarme abgeben, zum anderen leistet das Gas im
Pulsrohr Arbeit beim Verschieben von Gas in das Ballastvolumen, wodurch ein we-
sentlich hoherer Kiihleffekt erreicht wird. Eine weitere Steigerung der Effektivitat
lasst sich dadurch erreichen, indem man den Anteil des Gasflusses, der zur Druckén-
derung im oberen, warmen Teil des Pulsrohres nétig ist, durch einen zweiten Einlass
iber einen Stromungswiderstand am oberen Ende einleitet. Da dieser Gasfluss nicht
mehr den Regenerator passiert, werden die Verluste im Regenerator verringert. Au-
flerdem stellt sich eine fiir die Kiihlung giinstigere zeitliche Abfolge von Druck- und
Flussdnderungen ein.

Bis auf das Rotationsventil ist der gesamte Pulsrohrenkiihler frei von beweglichen
Teilen. Das Rotationsventil ist {iber einen flexiblen Schlauch, der die auftretenden
Schwingungen stark dampft, an den Pulsréhrenkiihler angeschlossen. Ein einstufiger
Pulsrohrenkiihler kann heute Temperaturen von unter 30 K erreichen, je nach be-
notigter Kiihlleistung. Dabei gilt der Zusammenhang, dass je grofer die bendtigte
Kiihlleistung ist, desto hoher wird die erreichbare Arbeitstemperatur sein. Wahrend
seines Betriebes muss sich der Pulsrohrenkiihler in einer aufrechten Position befin-
den, da es zu einer temperaturabhingigen Schichtung des Heliumgases im Pulsrohr
kommt. Bei Neigungswinkel bis etwa 45° funktioniert der Pulsréhrenkiihler noch mit
fast unvermindeter Kiihlleistung, bei groferen Neigungswinkeln kommt der Kiihlpro-
zess zum Erliegen.

Um auf noch tiefere Temperaturen zu gelangen, ist es moglich, einen zweistufi-
gen Aufbau zu verwenden. In Abbildung 5.3 ist eine schematische Darstellung eines
zweistufigen Aufbaus mit anschliefender Entmagnetisierungsstufe gezeigt. Die ers-
te Pulsrohrenkiihlerstufe wird dazu verwendet, um eine Temperatur zwischen 50 K
und 70 K zu erzeugen und dabei gleichzeitig eine sehr grofe Kiihlleistung von bis
zu 10 W zu erhalten. Damit ldsst sich die Warmelast auf die zweite Pulsrohrenkiih-
lerstufe stark reduzieren, was dazu fiihrt, dass die zweite Stufe noch tiefere Tempe-
raturen erreichen kann. Auch werden mit Hilfe der grofen Kiihlleistung der ersten
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Stufe Strahlungsschilde zwischen Zimmertemperatur und dem inneren Aufbau ge-
kiihlt. Die zweite Pulsrohrenkiihlerstufe erreicht eine Temperatur von etwa 3 K ohne
zusitzliche Wiarmelast und 4,2 K bei einer Warmelast von 350 mW.

Die zweite Pulsrohrenkiihlerstufe dient zur Kiihlung einer Entmagnetisierungs-
stufe. Deren Funktionsprinzip wurde im vorangegangenen Abschnitt 5.1 ausfiihrlich
erklart. Mit Hilfe der Entmagnetisierungsstufe lassen sich Temperaturen von etwa
35mK erzeugen. Eine Besonderheit dieses Kryostaten ist das Vorhandensein eines
Kiihlfingers, an dessen Ende ein Detektor, z.B. ein magnetisches Kalorimeter, be-
trieben werden kann. Der Detektor ist iiber ein Kupferrohr mit der FAA-Salzpille
verbunden, er ist von einer Reihe von Stahlungsschilden umgeben und an seiner Stirn-
seite befinden sich mehrere Lagen von Rontgenfenstern aus sehr diinnen Aluminium-
folien. Diese ermoglichen es einer von aufen eintretenden Rontgenstrahlung in das
evakuierte Innere des Kryostaten zu gelangen und dort auf den Detektor zu treffen.
Der Kiihlfinger, zusammen mit den Strahlungsschilden, kann in ein kommerzielles
Rasterelektronenmikroskop eingefiihrt werden. Im Rasterelektronenmikroskop kann
man eine zu untersuchende Oberfliche mit Elektronen beschiefen, die dabei auftre-
tende charakteristische Rontgenstrahlung gelangt durch die Rontgenfenster zum De-
tektor und kann dort nachgewiesen werden. Untersuchungen von mikrometergrofsen
Strukturen auf Oberflichen und deren chemischer Zusammensetzung sind dadurch
zerstorungsfrei moglich.
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5.4 Thermometrie und Temperaturstabilisierung

Nach einer vollstindigen Entmagnetisierung und dem Erreichen der Endtemperatur
steigt die Temperatur der Experimentierplattform bedingt durch parasitire Wérme-
eintrdge langsam wieder an. Diese stetige Temperaturerh6hung hat zur Folge, dass
die Signalgréfen bei der Absorption eines Rontgenquants immer kleiner werden und
dass sich die Signalform auf Grund von schnelleren Thermalisierungszeiten bei ho-
heren Temperaturen verdndert. Da typische hochauflésende Messungen auf Grund
der gewiinschten hohen Statistik bis zu mehreren Stunden dauern, ist eine Tempera-
turdrift des Kryostaten nicht tolerierbar. Um eine konstante Temperatur innerhalb
der FAA-Salzpille und damit auf der Experimentierplattform zu erzeugen, kann man
den Prozess des Entmagnetisierens bei einem endlichen Magnetfeld anhalten. Die so
erzeugte Temperatur ist zwar etwas hoher als die minimal erreichbare, ein Tempera-
turanstieg auf Grund von parasitiren Warmeeintragen kann jedoch durch weiteres
Entmagnetisieren kompensiert werden.

Zur Messung der Temperatur wurde unter anderem ein Widerstandsthermometer
aus RuO; verwendet, das am Walther-Meifsner-Institut in Miinchen kalibriert wurde.
Der Widerstandswert wurde mit Hilfe einer Vier-Draht-Messung von einer Wider-
standsmessbriicke des Typs AVS-47° erfasst. Wihrend des Detektorbetriebs wur-
de die Messbriicke von den weiter oben erwdhnten Blei-Akkumulatoren mit Gleich-
Strom versorgt.

Die Stabilisierung der Temperatur wurde von einem PID-Regler'® iibernommen.
Die Temperatur der FFA-Salzpille wird in Form eines Widerstands von der Wider-
standsmessbriicke gemessen und als zum Widerstand proportionale Spannung analog
ausgegeben. Das Spannungssignal wird digitalisiert und iiber ein Glasfaserkabel an
einen Computer iibertragen, der sich aufserhalb der Hochfrequenzabschirmkammer
befindet. Hier wird das Spannungssignal zunichst wieder in eine Temperatur umge-
rechnet, die Differenz von Ist- und Sollwert der Temperatur wird der PID-Regelung
iibergeben. Diese berechnet den zur Regelung notwendigen Wert, der mit Hilfe der
Glasfaserverbindung wieder ins Innere der Abschirmkammer iibertragen wird und
dort in ein Spannungssignal umgewandelt wird. Das Spannungssignal regelt eine
rauscharme Stromquelle, die bis zu 600 mA durch die Spule des Entmagnetisierungs-
kryostaten treiben kann. Das entspricht einem Magnetfeld von bis zu 100 mT und
man kann damit den Temperaturbereich zwischen 21 mK und 50 mK erreichen.

Das Thermometer besitzt im Temperaturbereich zwischen 21 mK und 40 mK eine
relative Empfindlichkeit von dlog(R)/dlog(T) ~ —1,5. Dies ergibt zusammen mit
der relativen Messgenauigkeit der Widerstandsmessbriicke von 1-107* eine relati-
ve Temperaturauflosung von AT /T ~ 0,6 - 10~%. Wihrend der Durchfiihrung einer
hochauflésenden Messung wird der Kryostat meist auf eine Temperatur von etwa
30mK stabilisiert. Die Standartabweichung der Regelschwankungen besitzt dabei

9Hersteller: Pico-Watt Elektronika, Finnland.
10 Abkiirzung fiir Proportional Intergal Differenzial-Regler.
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typischerweise einen Wert von o(7) ~ 2 uK (siehe auch denn noch folgenden Ab-
schnitt 7.11). Eine Anderung der Arbeitstemperatur des Detektors bewirkt auch eine
Veriinderung seiner Sensitivitit S = d®/JE. Bei einer Arbeitstemperatur von 30 mK
gilt fiir die Sensitivitit der in dieser Arbeit diskutierten Detektoren in guter Nihe-
rung dlog(S)/dlog(T) ~ —1,0 £ 0,1. Die oben genannten Regelschwankungen der
Temperatur werden somit zu einem zusétzlichen Beitrag zur Energieauflésung von
EFWHM/E ~1,6- 10~ fiihren.
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6. SQUID-Magnetometer

Die Magnetisierungsinderung im Sensormaterial nach der Absorption eines Ront-
genquants lasst sich prizise mit Hilfe eines rauscharmen Magnetometers messen. Ei-
nes der zur Zeit empfindlichsten Messinstrumente fiir magnetischen Fluss ist ein so
genanntes SQUID-Magnetometer!. Dessen Verwendung stellt eine notwendige Vor-
aussetzung fiir die Realisierung eines hochauflésenden Rontgendetektors dar.

6.1 dc-SQUID-Magnetometer

Fiihrt man Experimente bei tiefen Temperaturen durch, so muss man besonders auf
die physikalischen Eigenschaften der verwendeten Materialien achten. Die physikali-
schen Eigenschaften konnen sich unterhalb einer bestimmten Temperatur zum Teil
stark verdndern, wie es z.B. im Falle der Supraleitung geschieht. Hierbei bewegen
sich paarweise gebundene Elektronen, die so genannten Cooper-Paare, widerstands-
los durch einen elektrischen Leiter. In einem Supraleiter lisst sich der Zustand der
Cooper-Paare durch eine gemeinsame Wellenfunktion beschreiben. Das hat z.B. zur
Folge, dass der magnetische Fluss in einer supraleitenden, geschlossenen Schleife
quantisiert ist und nur in ganzzahligen Vielfachen von dem elementaren Flussquant
Dy = h/2e = 2,07 - 107 Vs auftreten kann [Lon50]. Ist eine supraleitende, geschlos-
sene Schleife an einer oder mehreren Stellen durch so genannte Josephson-Kontakte
unterbrochen, so kommt es zu dem so genannten Josephson-Effekt [Jos62a] [Jos62b].
Die Josephson-Kontakte bestehen aus diinnen, nichtleitenden Metalloxidschichten,
welche von Cooper-Paaren bei kleinen Stromen ohne Verlust der Kohérenz durch-
tunnelt werden konnen. Eine ausfiihrliche Diskussion des Josephson-Effekts findet
man unter anderem in [Cla04].

Ein SQUID-Magnetometer ist ein supraleitendes Bauelement, das den Josephson-
Effekt ausnutzt und mit dessen Hilfe man einen magnetischen Fluss in ein Spannungs-
signal umwandeln kann. In Abbildung 6.1(a) ist eine schematische Darstellung eines
de-SQUID-Magnetometers gezeigt. Es besteht aus einer supraleitenden Schleife, die
an zwei Stellen durch Josephson-Kontakte unterbrochen ist. Die Josephson-Kontakte
sind durch die beiden Kreuze symbolisiert. Ein duferer magnetischer Fluss kann an
diesen beiden Stellen in das Innere der geschlossenen supraleitenden Schleife eindrin-
gen. Die supraleitende Schleife wird von einem Biasstrom? durchflossen. Die Shunt-
Widerstinde?, welche parallel zu den Josephson-Kontakten angeordnet sind, dienen
zur Unterdriickung von hysteretischem Verhalten. Der Spannungsabfall Ug iiber dem
SQUID ist von dem Biasstrom I}, und dem eingeschlossenen Fluss ® abhingig. In Ab-

! Abkiirzung fiir Superconducting Quantum Interference Device.
2Aus dem Englischen fiir Vor- oder Betriebsstrom.
3Aus dem Englischen fiir Nebenanschluss.

o7
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Abbildung 6.1: (a) Schematische Darstellung eines de-SQUID-Magnetometers.

(b) Spannungs-Strom-Kennlinien fiir den Fall, dass sich innerhalb der SQUID-Schleife ein
Fluss von n ®¢ bzw. (n + 1/2) & befindet.

(c) Spannungs-Fluss-Kennlinie fiir den in (b) makierten konstanten Strom von 31 pA.

bildung 6.1(b) ist diese Abhéngigkeit fiir die beiden Extremfille dargestellt, dass sich
n®g bzw. (n+1/2) @y innerhalb der SQUID-Schleife befinden. Bei sehr kleinen Stro-
men ist der Spannungsabfall iiber dem SQUID null, da die Cooper-Paare durch die
Josephson-Kontakte hindurchtunneln kénnen und ihr Zustand durch nur eine Wel-
lenfunktion beschrieben werden kann. Uberschreitet man den kritischen Strom I, so
zeigt das SQUID ein ohmsches Verhalten, und es kommt zu einem messbaren Span-
nungsabfall iiber dem SQUID. In Abbildung 6.1(c) ist die Spannungs-Fluss-Kennlinie
fiir den in Abbildung 6.1(b) markierten konstanten Strom von 31 yA dargestellt. Die
Spannung héngt periodisch vom magnetischen Fluss ab. Grund hierfiir ist die Ab-
héngigkeit der Phasenbeziehung der beiden makroskopischen Wellenfunktionen vor
und nach den Josephson-Kontakten vom eingeschlossenen magnetischen Fluss.

Betrieben bei einem konstanten Biasstrom ist ein SQUID ein sehr empfindlicher
Fluss-Spannungs-Wandler. Der nutzbare Arbeitsbereich ist zunichst jedoch sehr ein-
geschriankt, da es sich um einen nichtlinearen und nichtmonotonen Zusammenhang
zwischen der Spannung und dem magnetischen Fluss handelt. Die Kennlinie eines
SQUIDs ist nur in einem sehr kleinen Bereich von etwa d® ~ +®,/4 linear und
damit fiir eine direkte Auslesung des Signals nutzbar. Es ist jedoch durch die Ver-
wendung einer so genannten Flux-Locked-Loop-Schaltung? méglich, die Kennlinie
in einem groferen Flussbereich zu linearisieren. In Abbildung 6.2 ist eine schema-
tische Darstellung einer solchen Flux-Locked-Loop-Schaltung zur Linearisierung der
Spannungs-Fluss-Kennlinie eines dc-SQUIDs dargestellt. Die Grundidee dabei ist,
den Fluss im SQUID auf einen Wert zu stabilisieren, an dem die Spannungs-Fluss-
Kennlinie besonders steil ist. Dazu wird die SQUID-Schleife zusatzlich mit einer wei-
teren Leiterschleife umgeben, die es ermdglicht, eine z.B. vom Sensormaterial hervor-
gerufene Flussinderung in der SQUID-Schleife durch einen Riickkoppelfluss gleicher
Grofe und entgegengesetzter Polaritit zu kompensieren. Die {iber dem SQUID ab-

4Aus dem Englischen fiir Flussriickkopplungsschleife.



6.1. dc-SQUID-Magnetometer 59

glb Verstarker  Integrator
+

u
Abbildung 6.2: Schematische
Up Rio Darstellung  einer  Flux-Locked-
Loop-Schaltung zur Linearisierung
M, f der Spannungs-Fluss-Kennlinie eines
Ruckkoppelspule dc-SQUIDs.

fallende Spannung wird von einem rauscharmen Verstidrker bei Zimmertemperatur
ausgelesen und von einigen Mikrovolt auf einige Millivolt verstirkt. Ein Regler lie-
fert einen zur urspriinglichen Flussinderung in der SQUID-Schleife proportionalen
Strom, der durch die Riickkoppelspule fliefst und dort die urspriingliche magneti-
sche Flussinderung wieder kompensiert. Wahlt man als Referenzpotential Uy, des
Verstarkers gerade die am gewiinschten Arbeitspunkt iiber dem SQUID abfallende
Spannung, so kann die Funktion des Reglers von einem einfachen Spannungsinte-
grator iibernommen werden. Als Ausgangssignal der Elektronik des Magnetometers
dient die Ausgangsspannung U des Integrators, die proportional zum Kompensati-
onsfluss Ad®g, = Mp,U/ Ry, ist. Die Grofke My, steht hierbei fiir die Gegeninduktivitét
zwischen Riickkoppelspule und SQUID, der Widerstand Ry, legt den Zusammenhang
zwischen der Ausgangsspannung U und dem Strom fest, der durch die Riickkoppel-
spule fliefst.

In Abbildung 6.3 ist eine mikroskopische Aufnahme eines SQUIDs vom Typ
KSUP-10-50 in zwei Vergrofierungen gezeigt. Das SQUID wurde von M.B. Ketchen
(IBM) hergestellt und unter anderem im Rahmen dieser Arbeit verwendet. Die recht-
eckigen Fliachen (linke Aufnahme) am oberen und unteren Rand dienen zur elektri-
schen Kontaktierung mit Hilfe von ultraschall-geschweifsten Aluminiumdréhten. Auf

Josephson-Kontakte

Abbildung 6.3: Mikroskopische
Aufnahme eines SQUIDs vom Typ
KSUP-10-50 in zwei Vergrofe-
rungen. Die rechteckigen Flachen
(linke Aufnahme) dienen der elek-
trischen Kontaktierung mit Hilfe
von ultraschall-geschweifsten  Alu-
miniumdrahten. Auf der rechten
Ausschnittsvergrofserung sind  die
beiden gradiometrisch  verschal-
teten SQUID-Schleifen sowie die
SQUID-Schleife Feedback-Spule Feedback-Spulen zu erkennen.
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der rechten Ausschnittsvergroferung sind die beiden gradiometrisch verschalteten
SQUID-Schleifen sowie die Riickkopplungsspulen zu erkennen. Die SQUID-Schleife
besitzt einen Durchmesser von 50 um, die gradiometrische Anordnung reduziert die
Empfindlichkeit gegeniiber duferen magnetischen Stérungen. Im oberen Bereich der
Abbildung befinden sich die Josephson-Kontakte. Bei den in dieser Arbeit durch-
gefilhrten Experimenten zur Realisierung eines magnetischen Kalorimeters wurde
innerhalb einer der beiden SQUID-Schleifen ein Au:Er-Sensor positioniert. Die An-
derung des mag- netischen Flusses im Sensormaterial bei der Absorption eines Ront-
genquants kann mit Hilfe dieser Anordnung mit hoher Prizision gemessen werden.

6.2 Zwei-stufiges dc-SQUID-Magnetometer

Durch den Gebrauch eines zweiten SQUIDs ist es moglich, die vom urspriinglichen
SQUID erzeugten Spannungen zunéchst schon bei tiefen Temperaturen zu verstir-
ken und sie erst dann der Elektronik bei Zimmertemperatur zuzufiihren. Dadurch
verbessert sich das Signal-zu-Rauschen-Verhiltnis erheblich. Eine schematische Dar-
stellung eines zwei-stufigen SQUID-Aufbaus und seine elektrische Schaltung ist in
Abbildung 6.4 gezeigt.

Detektor Verstarker

Abbildung 6.4: Schematische Darstellung der elektrischen Schaltung eines zwei-stufigen
SQUID-Aufbaus.

Der Aufbau besteht aus zwei SQUID-Magnetometern, dem so genannten Detektor-
SQUID und dem Verstiarker-SQUID. Diese werden bei den konstanten Bias-Strémen
Iy, und Iy betrieben. Das Verstiarker-SQUID ist als Stromsensor ausgelegt und be-
sitzt eine Eingangsspule, mit deren Hilfe der zu messende Strom ¢/ als magneti-
scher Fluss 6®, = M;0I in das Verstiarker-SQUID eingekoppelt werden kann. Das
in dieser Arbeit verwendete Stromsensor-SQUID® hat eine Eingangskopplung von
1/M; = 0,9 pA/®,. Mit Hilfe des Widerstands R, und der Gegeninduktivitat A/

5Stromsensor-SQUID vom Typ ’CC-Blue’ von der Firma Supracon AG, Jena.
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kann die Fluss-zu-Fluss-Verstiarkung zwischen den beiden SQUID-Magnetometern
eingestellt werden.

Eine Flussinderung im Detektor-SQUID fiihrt zu einer Anderung der Spannung,
die iiber dem Detektor-SQUID abfillt. Dadurch verdndert sich auch der Strom, der
iber den Widerstand R, fliefit. Die Stroméinderung fiihrt zu einer Flussdnderung
in der Einkoppelspule des Verstirker-SQUIDs. Das Spannungssignal, das iiber dem
Verstirker-SQUID abfillt, wird von einem Verstirker bei Zimmertemperatur wei-
ter verstiarkt. Die Regelung kompensiert darauthin den Fluss im Detektor-SQUID.
Die iiber dem Widerstand Ry, abfallende Spannung U ist direkt proportional zur
urspriinglichen Flussinderung im Detektor-SQUID.

6.3 Magnetisches Flussrauschen eines zwei-stufigen
dc-SQUID-Magnetometers

Das scheinbare Rauschen des magnetischen Flusses im Detektor-SQUID setzt sich
aus mehreren Beitrigen zusammen, die im Folgenden fiir den in dieser Arbeit verwen-
deten zwei-stufigen SQUID-Aufbau niher ausgefiihrt werden sollen. Betrachten wir
zunichst das Flussrauschen des Verstérker-SQUIDs. In Abbildung 6.5 ist die spektra-
le Dichte des magnetischen Flussrauschens des Verstiarker-SQUIDs dargestellt. Das
Verstarker-SQUID befindet sich in gutem thermischen Kontakt mit dem Helium-
bad bei einer Temperatur von 7' ~ 1,5 K. Das frequenzunabhéngige weilse Rauschen
besitzt einen gemessenen Wert von etwa /Sgs &~ 2,4 MCIDO/\/E.

10

magn. Flussrauschen VS, [1®y/ VHz]

| | | Abbildung 6.5: Spektrale Dichte
1 100 10000 108 des mflgnetlschen Flussrza.uuschens des
Frequenz f[Hz] Verstirker-SQUIDs bei einer Tempe-

qu ratur von T'= 1,5 K.

Das Verstirker-SQUID besitzt ein intrinsisches Flussrauschen von etwa 1,6 u®( /v Hz.
Die Steigung der Kennlinie am Arbeitspunkt betragt 266 1V /®q. Damit tragt das
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Eingangsspannungsrauschen der Riickkoppelelektronik (0,33nV/v/Hz [Ouk02]) mit
einem Anteil von 1,3 u®,/ VvHz zum scheinbaren Rauschen des Verstirker-SQUIDs
bei. Einen weiteren Beitrag zum Flussrauschen liefert das Stromrauschen in der
Einkoppelspule des Verstirker-SQUIDs. Dieses geht auf den Widerstand R, und
den dynamischen Widerstand Rgy, des Detektor-SQUIDs zuriick. Das magnetische
Flussrauschen ist durch den Ausdruck /S = M;\/4kgT Ry/(Rg + Rayn) gegeben.
Da das Rauschen zu tiefen Temperaturen hin proportional zu v/T abnimmt, wur-
de der Widerstand auf der Experimentierplattform des ADR-Kryostaten, die in
gutem thermischen Kontakt mit der FAA-Salzpille ist, bei einer Temperatur von
T ~ 23mK platziert. Der Widerstand R, hat einen Wert von 14,5(2, der dynami-
sche Widerstand R4y, kann mit etwa 10€) abgeschitzt werden. Daraus ergibt sich
ein Beitrag zum Flussrauschen von etwa 0,36 ,LL(I)O/\/E. Es ist jedoch anzunehmen,
dass die Temperatur der Leitungselektronen des Widerstandes R, auf Grund der
schwachen Elektron-Phonon-Kopplung und des Kapitza-Widerstands nicht die Tem-
peratur des Warmebads erreicht und deshalb ihr Beitrag zum Flussrauschen leicht
erhoht ist. Zusammen ergeben die drei statistisch unabhéngigen Rauschbeitrége den
Wert +/Sps ~ 2,1 ,LL(I)O/\/E, der gut mit dem in Messungen beobachteten Wert von
VSs2 ~ 2.4 u®y/+/Hz iibereinstimmt.

magn. Flussrauschen VS, [11dy/ VHz]

‘ ‘ !4 Abbildung 6.6: Spektrale Dichte
1 100 10000 10° des magnetischen Flu.ssrguschens des
Detektor-SQUIDs bei einer Tempe-
ratur von T' = 24 mK.

Frequenz f[HZz]

Betrachten wir nun das magnetische Flussrauschen des Detektor-SQUIDs, das in
Abbildung 6.6 dargestellt ist. In dem durchgefiihrten Experiment, bei dem sich
das Detektor-SQUID auf einer Temperatur von T = 24 mK befindet, ergibt sich
fiir die spektrale Dichte des magnetischen Flussrauschens ein gemessener Wert von
VSo1 ~ 1,1 u®y/v/Hz. In weiteren Messungen wurde ein Wert von bis zu /S =~
0,9 udg/ VHz gefunden. Der Wert des magnetischen Flussrauschens setzt sich aus
dem intrinsischen Anteil und dem durch die Fluss-zu-Fluss-Verstédrkung reduzierten
Flussrauschen des Verstirker-SQUIDs zusammen. Fiir den Beitrag des Verstarker-
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SQUIDs erhélt man einen Wert von +/Sg2/Ge =~ 0,80 u®o/+v/Hz. Das intrinsische
Flussrauschen des Detektor-SQUIDs betrédgt deshalb v/S¢ ~ 0,45 u®q/+/Hz.

Der verhaltnisméfig grofse Anteil des Verstarker-SQUIDs am Rauschen des Detek-
tor-SQUIDs konnte in zukiinftigen Messungen durch den Einsatz von einem so ge-
nannten Series-Array-dc-SQUID erheblich reduziert werden. Statt eines einzelnen
SQUIDs verwendet man hierbei eine Serienschaltung von N baugleichen SQUID-
Magnetometern, in die {iber eine Einkoppelspule der zu messende magnetische Fluss
eingekoppelt wird. Das Messsignal nimmt proportional zur Anzahl N zu, dagegen ad-
diert sich das Rauschen inkohirent und wichst nur wie v/N. Sowohl der Einfluss des
Eingangsspannungsrauschens der Elektronik als auch das intrinsische Flussrauschen
des SQUIDs kann auf diese Weise stark verringert werden. Die Entwicklung von
Series-Array-dc-SQUID-Magnetometern finden sowohl am IPHT-Jena als auch an
der PTBS in Berlin statt. Erste Messungen und der Einsatz in zwei-stufigen SQUID-
Aufbauten zeigen viel versprechende Ergebnisse, die darauf schliefen lassen, dass
sich das magnetische Flussrauschen weiter verringern lésst.

6 Abkiirzung fiir Physikalisch Technische Bundesanstalt.
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7. Experimentelle Entwicklungen eines
hochauflosenden magnetischen Kalorimeters

Im Rahmen der hier vorliegenden Arbeit wurden Experimente mit verschiedenen
magnetischen Kalorimetern durchgefiihrt. Dabei wurden neben der Optimierung und
der Steigerung der Energieauflésung fiir einen hochauflésenden Réntgendetektor auch
ein magnetisches Kalorimeter mit einer maanderférmigen Detektionsspule eingesetzt.
Der méanderformige Detektor besitzt ein integriertes de-SQUID und wurde unter an-
derem zur Messung der Rontgenstrahlung einer Fluoreszenz-Quelle benutzt. Eben-
falls wurden neu entwickelte SQUID-Magnetometer mit integrierter Feldspule im
Rahmen eines BMBF-Projektes' entwickelt, getestet und fiir die Rontgendetektion
in einem Pulsréhrenkiihler verwendet. In dem nun folgenden Kapitel soll im Besonde-
ren auf den hochauflésenden Rontgendetektor eingegangen werden, seine gemessenen
Eigenschaften mit den theoretischen Vorhersagen verglichen und die experimentellen
Ergebnisse gezeigt werden.

7.1 Experimenteller Aufbau

Réntgenfenster

.. ™

Kollimator

Detektor-SQUID

Abbildung 7.1: Schematisches
Schnittbild des experimentellen Auf-
baus des magnetischen Kalorimeters.

Messing Platine

Supraleitende Abschirmung (Blei)

In Abbildung 7.1 ist ein schematisches Schnittbild des experimentellen Aufbaus des
magnetischen Kalorimeters dargestellt. Der Sensor, bestehend aus Au:Er mit einer
Konzentration von 600 ppm, befindet sich innerhalb der Leiterschleife des planaren,
gradiometrischen SQUIDs vom Typ KSUP-10-50 (siehe auch Abbildung 6.3) und
ist mit Hilfe von Epoxidharz? fest auf dem SQUID-Chip fixiert. Der Sensor ist mit-
tels einer Ultraschall-Schweikverbindung mit dem quadratischen Absorber aus Gold?

! Abkiirzung fiir Bundesministerium fiir Bildung und Forschung.

2Stycast 1266, Hersteller: Emerson and Cuming, 46 Manning Road, Billerica MA, USA.

3Hersteller: W.C. Haereus GmbH, Hanau. Die Reinheit wird vom Hersteller mit 99,999 % ange-
geben.
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verbunden, der die Mafe 180 um x 180 um und eine Hohe von 5 um besitzt. Das
Detektor-SQUID ist mit Hilfe von Epoxidharz auf einen Messinghalter geklebt, der
iber eine Schraubverbindung in gutem thermischen Kontakt mit der Experimentier-
plattform der FAA-Salzpille steht.

In die Oberseite des Messinghalters ist eine Leiterplatte (Platine) eingelassen. Auf
deren Oberflaiche befinden sich mehrere Leiterbahnen aus Kupfer, die in der unmit-
telbaren Nihe des SQUID-Chips verlaufen. Mit Hilfe von diinnen Aluminiumdréihten
(Durchmesser: 25 ym) sind die Niobstrukturen auf dem SQUID-Chip und die Kup-
ferbahnen miteinander verbunden. Dazu werden die Enden der Aluminium-Dréhte
durch Ultraschallpulse auf die jeweiligen Kontaktflichen geschweifst.

Die Erzeugung des fiir den Betrieb des magnetischen Kalorimeters notwendigen
Magnetfeldes geschieht mit Hilfe einer Feldspule aus supraleitenden NbTi/CuNi-
Draht. Diese befindet sich auf dem Messinghalter und erzeugt am Ort des Sensors
ein anndhernd homogenes Magnetfeld. Die Feldspule besteht aus einem geschlossen-
en supraleitenden Kreis. Uber einen Wirmeschalter ist es moglich, einen kostanten
Dauerstrom in den supraleitenden Kreis einzupréigen (siehe auch Abschnitt 7.2).

Damit die zu messenden Rontgenquanten nur auf den Absorber und nicht auf die
Oberfliche des SQUID-Chips treffen, wurde der Strahlengang durch eine Reihe von
Kollimatoren eingegrenzt. Die beiden Kollimatoren (K1, K2) sind aus 10 ym dicker
Goldfolie gefertigt und an einem Messingring befestigt. Wiirde ein Rontgenquant in
der Nédhe des Sensors im Silizium-Substrat des SQUID-Chips absorbiert werden, so
wiirde ein Teil der Energie iiber die Klebeverbindung in den Sensor gelangen und
dort ein Signal erzeugen. Die Anstiegszeit des Signals wire auf Grund der Klebever-
bindung langer als bei einem im metallischen Absorber absorbierten Rontgenquant
und die Signalhohe wire viel kleiner. Vor allem bei hohen Zihlraten wiirde es zu einer
Erhohung der Temperatur des Silizium-Substrates kommen und damit zu einer Erho-
hung der Sensortemperatur. Ebenfalls wiirden die im Silizium-Substrat absorbierten
Roéntgenquanten zu zusétzlichen thermischen Fluktuationen im Sensor fiihren.

Der gesamte Aufbau ist von einer Abschirmung aus supraleitendem Blei umgeben.
Zum einen verhindert das Blei, dass ungewollte Rontgenstahlung, wie z.B. natiirliche
Radioaktivitéit, von aukerhalb auf Teile des Aufbaus trifft. Zum anderen schirmt das
supraleitende Blei zeitlich variierende Magnetfelder, wie z.B. das Magnetfeld des
Entmagnetisierungskryostaten, effektiv ab.

Damit keine Infrarot-Photonen auf den Absorber treffen kénnen, befindet sich
des Weiteren ein Rontgenfenster im Strahlengang des experimentellen Aufbaus. Das
Rontgenfenster besteht einer sehr diinnen Schicht aus Aluminium. Die Dicke betréigt
250 A. Das Aluminium ist auf einer 1000 A dicken Schicht aus Parylen aufgebracht
und befindet sich aus Stabilitdtsgriinden zuséatzlich auf einer Gitterstruktur aus Kup-
fer. Bei der Absorption von Infrarot-Photonen kiime es zu Temperaturfluktuationen
im Detektor, so dass die Energieauflésung des Detektors zusétzlich verschlechtert
werden wiirde. Das 4 K-Strahlungsschild, das den inneren Aufbau mit der Experi-
mentierplattform der FAA-Salzpille umgibt, stellt dabei mit seiner Strahlungslast auf
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den Detektor eigentlich noch kein Problem dar. Jedoch besteht die Moglichkeit, dass
Infrarot-Photonen vom 70 K-Strahlungsschild durch Loécher im 4 K-Strahlungsschild
direkt auf den Detektor gelangen kénnen.

7.2 Leitungsfiihrung

In Abbildung 7.2 ist eine schematische Darstellung der Leitungsfiihrung fiir das
hier diskutierte zwei-stufige SQUID-Magnetometer gezeigt. Der Aufbau lisst sich
zunédchst in drei Temperaturbereiche aufteilen. Die Durchfiithrungen in das Isolati-
onsvakuum, an denen die Riickkoppelelektronik angeschlossen werden kann, befinden
sich auf der Oberseite des Kryostaten auf Raumtemperatur. Ebenfalls existieren An-
schliisse fiir den Feldstrom und den Heizstrom des Warmeschalters. Die elektrischen
Leitungen bestehen aus miteinander verdrillten Kupferleitungen, die sich im Inneren
von diinnwandigen Edelstahlkapillaren befinden. Diese verlaufen durch das Isola-
tionsvakuum des Kryostaten bis zur Bodenplatte des Heliumgefifies, welches sich
durch Abpumpen des Helium-Gases auf einer Temperatur von T ~ 2K befindet.
Da Kupfer eine recht hohe Warmeleitfihigkeit besitzt, werden die Dréhte bei drei
Temperaturen (77 K, 20 K und 2 K) thermisch abgefangen. Die Kapillaren sind durch
kleine Kupfergehduse unterbrochen, an deren Innenwinde die Drahte mit Hilfe eines
geeigneten Lackes (GE-7031) angeklebt sind.

Die hellgrau unterlegten Bereiche der Skizze stellen Leiterplatten mit Leiterbah-
nen aus Kupfer dar. Sie dienen zum Anschluss der Einzelkomponenten und zur
besseren Thermalisierung der Aufbauten. Die Leiterplatten sind zum Teil von me-
tallischen Abschirmungen umgeben. Im Fall der beiden SQUID-Aufbauten besteht
die Abschirmung aus Blei, das in dem betrachteten Temperaturbereich supraleitend
ist und damit dufere Magnetfelder wirksam abschirmen kann. Die beiden SQUID-
Magnetometer sind durch dunkelgraue Bereiche markiert. Das Verstarker-SQUID
wird iiber eine Drei-Draht-Messung (£Usquing, [Rueck) ausgelesen, um den Span-
nungsabfall iiber den Zuleitungen zu kompensieren. Der SQUID-Chip kann mit Hil-
fe eines Strompulses ([geizer) durch einen mikrostrukturierten Widerstand auf der
Chip-Oberfliche geheizt werden, um eventuell vorhandene Flussschlauche aus den
supraleitenen Strukturen zu entfernen.

Der Biasstrom Ig;,s; des Detektor-SQUIDs verlauft zunéchst durch einen Tiefpass,
der aus zwei 100 k(2 Widerstdnden und einem 1 yF Kondensator besteht, und eine
Abschneidefrequenz von etwa 1,6 Hz besitzt. Auf der Platine des Verstarker-SQUIDs
wird der Biasstrom Ip;.s in zwei Wege aufgeteilt. Der eine geht durch das Detektor-
SQUID, der andere durch die Einkoppelspule des Verstirker-SQUIDs und durch
die Widerstinde Ry und Rgo. Dabei befindet sich der Anteil Ry des Widerstands
R, = Rg1 + Ry bei tiefen Temperaturen. Damit kann das durch die Widersténde
erzeugte thermische Stromrauschen in der Einkoppelspule des Verstirker-SQUIDs
minimiert werden. I'lir die Widerstande wird meistens Ry > Ry gewdhlt. Im hier
durchgefiihrten Experiment wurde der gesamte Widerstand auf der kilteren Tempe-
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ratur angebracht, damit sein Beitrag zum Rauschen minimiert werden konnte. Der
Wert des Widerstandes Ry betrigt 14,5 €.

Die Leitungen zwischen den beiden SQUID-Magnetometer bestehen aus NbTi/
CuNi-Draht? mit einem Durchmesser von 50 um. Die Legierungen Niob-Titan (su-
praleitend) und Kupfer-Nickel (normalleitend) besitzen im betrachteten Tempera-
turbereich eine recht geringe Warmeleitfihigkeit. Die Leitungen werden zunéchst
auf dem Kupferarm der GGG-Salzpille thermisch abgefangen und erst dann auf die
Experimentierplattform der FAA-Salzpille gefiihrt. Dieses fiihrt nur zu einem sehr
kleinen Warmefluss von Q < 0,1 nW auf die Experimentierplattform.

Des Weiteren sind in Abbildung 7.2 die Leitungen der Feldspule zur Erzeugung
des externen Magnetfeldes dargestellt. Die Feldspule besteht aus einem supraleiten-
den Spulendraht (NbTi-CuNi, 50 um), ihre in sich verdrillten Anschlussleitungen
verlaufen von der Experimentierplattform (7" = 30mK) auf die Bodenplatte des
Heliumgefifes (T ~ 2K). Dort sind die supraleitenden NbTi-Filamente der bei-
den Drahtenden iiber eine Punktschweifverbindung (P) miteinander verbunden. Die
Feldspule ist somit Teil eines supraleitenden Kreises, in dem ein Dauerstrom fliefsen
kann. Dieser Strom kann iiber die Leitungen [g.q eingespeist werden, wihrend ein
Teil des supraleitenden Kreises mit Hilfe eines Heizstrompulses (Ischaiter) tiber die

4Die supraleitenden Niob-Titan-Filamente sind in eine Matrix aus Kupfer-Nickel eingebettet,
um das Loten des Drahtes zu ermoglichen.
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Sprungtemperatur des Drahtes geheizt wird. Der auf diese Weise erzeugte Dauer-
strom bleibt auch nach dem Abschalten des Stroms Ig.q erhalten und erzeugt ein
zeitlich konstantes und rauscharmes Magnetfeld.

7.3 Signalverarbeitung

Die Messung der Magnetisierungsénderung bei der Absorption eines Rontgenquants
erfolgt durch ein sehr empfindliches SQUID-Magnetometer. Die Ausleseelektronik
liefert ein Spannungssignal, das proportional zum magnetischen Fluss innerhalb der
Leiterschleife des SQUID-Magnetometers ist (siche auch Kapitel 6). Das Signal wird
durch einen analogen Tiefpassfilter mit f, = 10kHz (12dB) geschickt, so dass die
Nyquist-Bedingung (fy < feample/2) erfiillt ist. Auf einen analogen Hochpassfilter
wird an dieser Stelle bewusst verzichtet, da der Spannungswert des Magnetisierungs-
signals fiir eine spitere Korrektur der Sensortemperatur benutzt werden kann (siehe
auch Abschnitt 7.11). Die Spannungssignale werden mit einer Auflésung von 12 bit
digitalisiert und von einem geeigenten Computerprogramm aufgezeichnet. Zuséatzlich
zu den pulsartigen Signalen, die bei der Absorbtion eines Rontgenquants entstehen,
werden auch Zeitfenster aufgezeichnet, die keine Ereignisse enthalten. Diese werden
im Folgenden auch Ruhesignale genannt. Sie ermoglichen die Analyse des im Mess-
signal enthaltenen Rauschens.

Um die maximale Information aus den aufgezeichneten Detektorsignalen zu er-
halten, verwendet man einen Algorithmus, der auf der Idee des optimalen Filterns
basiert. Da die spektrale Leistungsdichte des Rauschens frequenzabhéngig ist, fiihrt
das einfache Mitteln im Zeitraum nicht zu der bestmdglichen Energieauflosung. Der
Algorithmus wurde bereits in fritheren Arbeiten iiber magnetische Kalorimeter aus-
fithrlich diskutiert |Fle03| |[Dan01]. An dieser Stelle soll der Algorithmus in Bezug
auf seine Bedeutung fiir die in dieser Arbeit erzielte Energieauflosung kurz erldutert
werden.

Zunidchst wird iiber eine Reihe von Detektorsignalen gemittelt und damit ein so-
genannter Musterpuls erzeugt. Durch eine geeignete Normierung und eine (diskrete)
Fouriertranformation lassen sich daraus die Fourierkomponenten p; = p(f)Af der
Punktantwortfunktion des Detektors ermitteln. Die spektrale Dichte des Rauschens
n; = SeAf wird aus den aufgezeichneten Ruhesignalen durch Fouriertransformati-
on und eine anschliefsende Mittelung gewonnen. Aus den beiden Grofen kann die
Filterfunktion

~1
- |pi]? B> P

1P,

gewonnen werden. Der Filterfunktion kommt eine besondere Bedeutung beim opti-
malen Filtern zu, da sie denjenigen Fourierkomponenten das stirkste Gewicht gibt,
fiir die das Signal-zu-Rauschen-Verhiltnis besonders grof$ ist.
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Abbildung 7.3: Schematisches Flussdiagramm des Auswertealgorithmus zur Datenanaly-
se der aufgezeichneten Signale. Dieser basiert auf der Idee des optimalen Filterns.

Sind die Fourierkomponenten eines Einzelsignals durch die Grofe é; gegeben, so kann
den einzelnen, verrauschten Detektorsignalen nun jeweils eine Energie E zugewiesen
werden. Damit ergibt sich fiir die Energie eines Einzelsignals E = ) . Re(g;é;). Die
Summanden in der Gleichung entsprechen dabei den einzelnen Energieabschétzungen
E; = Re(pré)/pipi, die mit dem Signal-zu-Rauschen-Verhiltnis pip;/n? gewichtet
wurden.

Die Filterfunktion g; ldsst sich in den Zeitraum zuriicktransformieren und man
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erhilt fiir die Energieabschétzung eines einzelnen Signals

E= Zgiei . (72)

Die Energie eines einzelnen Detektorsignals ist durch den Maximalwert des gefilterten
Signals gegeben, welcher sich aus der Faltung des Signals e(t) und der Filterfunktion
g(t) ergibt. Der Maximalwert befindet sich im Idealfall am Zeitpunkt ¢t = 0. Auf
Grund der endlichen Sampling-Rate gibt es jedoch nur zeitlich diskete Werte des
Signals e(t). Deshalb ist es notwendig, die drei grofiten Energieabschitzungen fiir die
Zeitpunkte ¢ = —dtsampl, 0 und +0tgamp1 zu ermitteln. Diese konnen dann durch eine
Parabel eindeutig verbunden werden. Der Scheitelpunkt der Parabel entspricht der
wahren Energie des detektierten Rontgenquants.

Die Auswerteprozedur wird auf alle aufgezeichneten Detektorsignale angewandt.
Die ermittelten Energiewerte werden anschliefend in einem Histogramm dargestellt,
dieses entspricht dem gemessenen Energiespektrum der detektierten Réntgenquan-
ten.

7.4 Rontgenquelle

Fiir die Charakterisierung der Eigenschaften des im Rahmen dieser Arbeit verwen-
deten Detektors wurde eine gekapselte *’Fe-Quelle® mit einer Aktivitit von etwa
1 mCi verwendet. Das 5°Fe besitzt eine Halbwertszeit von 2,73 Jahren und zerfillt
iiber einen Elektronen-Einfang-Prozess in *Mn. Durch den Einfang eines inneren
Hiillenelektrons wird ein Proton in ein Neutron umgewandelt. Das dabei entstehen-
de Elektronenneutrino trigt fast immer die bei dem Zerfall entstehende Energie von
231,6 keV. Nur mit einer geringen Wahrscheinlichkeit von 1,26 - 10~7 geht der Kern
in einen angeregten Zustand iiber und emittiert anschliefend ein y-QQuant mit einer
Energie von 125,95keV. In etwa 90 % der Einfang-Prozesse stammt das beteiligte
Elektron aus der K-Schale. Das dabei entstehende Loch wir von einem Elektron aus
einer energetisch hoherliegenden Schale der Elektronenhiille des Mangan-Tons gefiillt.
Die frei werdende Energie wird in Form eines Rontgenquants emittiert, es ergeben
sich eine Reihe von charakteristischen Linien. Die Rontgenlinie mit der groften In-
tensitit wird K,-Linie genannt. Sie entspricht dem Ubergang eines Elektrons von der
L-Schale auf die K-Schale und besitzt eine Energie von etwa 5,9keV. Der Ubergang
eines Elektrons von der M-Schale auf die K-Schale ist etwa neun mal seltener, die
daraus resultierende Kg-Linie besitzt eine Energie von etwa 6,5 keV.

Als Folge des anfinglichen Ubergangs entsteht eine ganze Kaskade von Ubergiin-
gen, bei denen das jeweils neu entstandene Loch von einem Elektron einer energetisch
hoherliegenden Schale gefiillt wird. Neben den emittierten Rontgenquanten kénnen
auch Auger-Elektronen erzeugt werden, die die Elektronenhiille verlassen kénnen.

SHersteller: Amersham, AEA Technology, QSA GmbH, Braunschweig.
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Die Auger-Elektronen und die niederenergetischen Roéntgenquanten kénnen jedoch
in den in dieser Arbeit diskutierten Messungen nicht beobachtet werden, da sie von
der Kapselung der radioaktiven Quelle sehr effektiv absorbiert werden.

7.5 Magnetisierungsmessung

Zur Charakterisierung der Eigenschaften des Detektors und um einen Vergleich mit
den in Abschnitt 4.3 durchgefithrten Simulationen in Bezug auf die zu erwarten-
de temperaturabhéingige Magnetisierung des Sensormaterials anstellen zu kénnen,
wurde fiir den oben beschriebenen Detektoraufbau eine Messung der Gleichfeld-
Magnetisierung durchgefiihrt. Der Sensor besitzt eine Konzentration von 600 ppm,
einen Radius von 25 um und eine Hohe von 8 um. Er befindet sich in einem homo-
genen Magnetfeld. Die Magnetsierung wird mit Hilfe der Flussinderung im SQUID
gemessen, welche proportional zur Magnetisierung des Sensors ist. Der Radius der
SQUID-Schleife® ist gleich dem Sensorradius. Zur Messung der Temperaturabhin-
gigkeit der Magnetsierung des Sensormaterials wird die Temperatur des Kryostaten
von etwa 200mK auf etwa 35mK verindert. Die Anderung der Temperatur wur-
de dabei langsam genug durchgefiihrt, dass sich alle Komponenten im thermischen
Gleichgewicht befinden.
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Inverse Temperatur 1/T [1/K]

In Abbildung 7.4 ist das gemessene Magnetisierungssignal ® in Abhéngigkeit von der
inversen Temperatur 1/7 fiir drei unterschiedliche Magnetfelder dargestellt. Eben-
falls sind theoretische Vorhersagen in Form von gestrichelten Linien eingezeichnet.

6In Wirklichkeit ist die SQUID-Schleife nicht kreisférmig, sondern auf Grund des lithographi-
schen Herstellungsprozesses achteckig.
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Dabei ist die Wechselwirkung zwischen den magnetischen Momenten in der Theorie
beriicksichtigt. Bei hohen Temperaturen befinden sich die gemessenen und theoreti-
schen Kurven in guter Ubereinstimmung zueinander, bei Temperaturen unter etwa
60 mK kommt es zu einem flacheren Verlauf der gemessenen Magnetisierungen. Der
Verlauf kann durch eine hohere Oberfachentemperatur Tcy;, des SQUID-Chips und
die damit verbundene hohere Sensortemperatur in Bezug auf die Temperatur der
Experimentierplattform Tg,q erklirt werden.

In Abbildung 7.5 ist die Temperatur der SQUID-Chip-Oberfliche Ty, in Abhén-
gigkeit von der Temperatur der Experimentierplattform Tg.q dargestellt. Die Leis-
tungsdissipation des SQUIDs fiihrt zu einem Wirmeeintrag Q = UI auf der Ober-
fliche des Silizium-Chips. Auf Grund der geringen Warmeleitfahigkeit des Silizium-
Substrats bei tiefen Temperaturen und vor allem durch den Kapizawiderstand zwi-
schen den Kontaktflichen von SQUID-Chip, Epoxidharz und Messinghalter kann
die Warme nicht effektiv an das Wérmebad der Experimentierplattform abgefiihrt
werden. Es gilt in etwa die Beziehung Topp, = (Th.q + @/Go)'/*. Deren Verlauf ist
ebenfalls in der Abbildung 7.5 eingezeichnet. G entspricht dabei dem Vorfaktor des
Wirmeleitwertes G = GoT7.

Zur Erzeugung der Magnetfelder wurde in die geschlossene supraleitende Feldspu-
le ein Dauerstrom eingeprigt. Die Grofe des eingespeisten Stroms betrug 100 mA,
200 mA bzw. 300 mA. Die Grofke des Magnetisierungssignals skaliert nicht genau mit
der Grofke des eingespeisten Stroms. Es hat den Anschein, dass bei den héheren
Stromen nur ein Teil des eingespeisten Stroms beim Einprigen als Dauerstrom in-
nerhalb der geschlossen Feldspule verblieben ist. Das daraus resultierende Magnetfeld
ist entsprechend kleiner und kann aber mit Hilfe einer Anpassung der theoretischen
Vorhersage an die gemessene Magnetisierung bei 7" > 100 mK ermittelt werden.
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Die Ursache fiir den kleineren Dauerstrom ist die Existenz eines kritischen Strom-
werts, bei dem die Supraleitung zusammenbricht. Dabei begrenzt nicht der kritische
Stromwert des supraleitenden Drahtes den maximal einpriagbaren Stromwert, son-
dern die Punktschweifverbindung, mit deren Hilfe die beiden Drahtenden zu einem
geschlossenen Stromkreis miteinander verbunden wurden. Dazu wurde jeweils ein
Drahtende auf ein kleines Stiick Niobblech durch eine Punktschweifsverbindung be-
festigt. Die beiden Punktschweifverbindungen stellen die Schwachstelle des geschlos-
senen Stromkreises dar. Beim Einpriagen des Dauerstroms kann es deshalb vorkom-
men, dass nur ein Teil des angelegten Stroms innerhalb der geschlossenen Feldspule
verbleibt. Vor allem bei hohen Strémen wurde dieser Effekt beobachtet.

7.6 Pulsform

In dem nun folgenden Abschnitt soll auf den zeitlichen Verlauf des Magnetisierungs-
signals bei der Absorption eines einzelnen Réntgenquants néher eingegangen werden.
An dieser Stelle sollen nochmals die charakteristischen Grofsen des in dieser Arbeit
verwendeten Detektors genannt werden. Der Detektor besitzt einen zylindrischen
Sensor mit einem Radius von r = 25 um und einer Héhe von h = 8 um. Er besteht
aus einer Legierung aus Gold und Erbium und hat eine Erbiumkonzentration von
600 ppm. Er ist mit einem metallischen Absorber aus Gold verbunden. Dessen Dicke
betrigt 5 um und der Absorber hat eine Fliche von 180 x 180 um?. Die Temperatur
des Sensors betrigt 35 mK und das Magnetfeld 3,0mT. Die Anderung der Magne-
tisierung wird mit Hilfe eines empfindlichen SQUID-Magnetometers gemessen und
in ein Spannungssignal umgewandelt. Zur Aufzeichnung von einzelnen Pulsen wer-
den ein Analog-Digitalwandler und ein geeignetes Computerprogramm verwendet.
Mit Hilfe einer so genannten Trigger’-Schwelle kann der Zeitpunkt der Absorption
festgelegt werden.

In Abbildung 7.6 ist der zeitliche Verlauf eines einzelnen Rontgenquants mit der
Energie 5,9 keV gezeigt. Es soll an dieser Stelle betont werden, dass es sich hierbei
um ein ungemitteltes Signal handelt. Vor der Absorption des Rontgenquants ist der
Wert magnetischen Flusses anndhernd konstant und nur von einem kleinen Rauschen
iiberlagert. Nach der Absorption des Rontgenquants kommt es zu einem schnellen
Ansteigen des Magnetisierungssignals innerhalb von etwa 100 us. Nach dem Erreichen
des maximalen Wertes féllt das Magnetisierungssignal, verglichen mit der Anstiegs-
zeit, auf einer lingeren Zeitskala wieder ab. Der Abfall kann durch eine Funktion
beschrieben werden, die aus der Summe von zwei Exponentialfunktionen besteht. Es
gibt einen schnellen Abfall in der Ndhe des Maximums und einen langsamen Abfall
im weiteren Verlauf des Pulses. Man erhélt fiir die kurze Zeitkonstante 7; einen Wert
von etwa 650 us und fiir die lange Zeitkonstante 7 einen Wert von etwa 8,1 ms.

Die kurze Zeitkonstante 7 ist durch den Warmefluss in ein zuséitzliches System
gegeben. Dieses System hat seine Ursache im Einfluss der Er®*-lonen auf die Ker-

"Aus dem Englischen fiir Ausldsen.
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ne der Gold-Matrix und fiihrt zu einer zusétzlichen Warmekapazitdt, in die nach
der Absorption eines Rontgenquants Wérme abfliefsen kann. Der Anteil ®; an der
Gesamthohe des Signals ist etwa 7%. Die lingere Zeitkonstante 75 ist durch die
thermische Ankopplung des Sensors an die Oberfliche des SQUID-Chips gegeben.
Im Rahmen dieser Arbeit wurde die Zeitkonstante im Vergleich zu friiheren Mes-
sungen (siehe unter anderem [Lin03|) verkleinert. Der Sensor wurde mit Hilfe von
Epoxidharz (Stycast 1266) auf der Oberfliche des SQUID-Chips festgeklebt. Da-
durch wurde eine kurze Thermalisierungszeit erreicht. Der Wéarmefluss findet dabei
iiber Phononen statt. Eine weitere Reduzierung der Thermalisierungszeit kann durch
den Einsatz von metallischen Thermalisierungsbahnen erzielt werden. Dazu wird der
Sensor iiber einen direkten metallischen Kontakt mit dem Wérmebad verbunden, die
Wiérmeleitung findet durch die Elektronen statt. Thermalisierungszeiten von unter
einer Millisekunde sind dadurch erreichbar. Derartige Strukturen wurden im Rahmen
dieser Arbeit untersucht, jedoch soll aus Griinden der Ubersichtlichkeit hier nicht ni-
her darauf eingegangen werden. Es ist allerdings zu bedenken, dass eine Reduzierung
der Zeitkonstanten 75 zu einer leichten Verschlechterung der Energieauflosung geméfs
(To/m2)/* fiihrt (siehe auch Abschnitt 4.5). Hierbei ist 7o die Anstiegszeit und 7, die
thermische Abfallzeit des Signals.

Der Signalanstieg bei der Absorption eines Rontgenquants wird durch die Um-
wandlung des Rontgenquants in thermische Energie verursacht. Dabei wird durch
eine Reihe von Prozessen die Energie von zunédchst wenigen hochenergetischen Elek-
tronen und Photonen auf eine Vielzahl von thermischen Elektronen verteilt. Eine
ausfiihrliche Diskussion der auftretenden Prozesse wird in |Ens00a| gefithrt. Nach
einer Zeit von weniger als 10~%s hat sich die Energie des absorbierten Rontgen-
quants auf einen Volumenbereich von wenigen Mikrometern Durchmesser verteilt.
Durch Diffusionsprozesse wird die Energie iiber den gesamten Detektor verteilt, die



76 7. Experimentelle Entwicklungen eines hochauflésenden magnetischen Kalorimeters

Thermalisierungszeit liegt hierbei fiir den oben genannten Detektor bei etwa 10~ "s.

Die magnetischen Momente des Sensormaterials reagieren auf diese Tempera-
turerhdhung der Leitungselektronen mit einer Relaxationszeit 7, die sich mit Hilfe
der Korringa-Relation 77" = k beschreiben ldsst. Messungen der ESR-Linienbreite
von Au:Er bei Temperaturen unter 1K ergaben eine Korringa-Konstante von x =
71072 Ks [Sj675]. Bei einer Temperatur von 35mK, was gut den typischen experi-
mentellen Randbedingungen entspricht, ergibt sich daraus fiir die Relaxationszeit der
magnetischen Momente ein Wert von 7 ~ 2 - 107" s. Der Wirmefluss in das System
der magnetischen Momente geschieht deshalb sehr schnell.

Dieser 'wahre’ Verlauf des Signalanstiegs ist mit dem hier diskutierten Aufbau
nicht messbar. Die Anstiegszeit des Signals ist durch die endliche Signal-Folge-Ge-
schwindigkeit der SQUID-Elektronik beschrankt. Diese besitzt einen Wert von etwa
0,1 ®q/us. Die Ursache liegt in der Wirkungsweise der flussriickkoppelnden SQUID-
Elektronik. Bei einer Flussdnderung im Detektor muss die daraus resultierende Span-
nungsinderung erst zu der bei Raumtemperatur arbeitenden Elektronik geleitet wer-
den. Anschliefsend wird der Fluss im Detektor-SQUID {iber die Riickkoppelspule ent-
sprechend kompensiert. Die relativ langen Leitungen im Kryostaten begrenzen die
maximale Geschwindigkeit der Riickkoppelschaltung.

Die Pulsform wird auch durch den FEinsatz von Filtern beeinflusst. Fiir die Di-
gitalisierung der Daten ist es notwenig, dass das Signal von einem Tiefpass mit
fe = 10kHz gefiltert wird, damit die Nyquist-Bedingung (f; < fsampie/2) erfiillt ist.
Der Tiefpassfilter verdndert den zeitlichen Verlauf des Signalanstiegs. Er fiihrt zu
einem Anstieg, der nach etwa 100 us sein Maximum erreicht.

7.7 Signalhohe

Im nun folgenden Abschnitt soll die gemessene Signalhdhe mit der auf Grund der
thermodynamischen Eigenschaften des Detektors erwarteten Signalhohe, die in Ab-
schnitt 4.3 diskutiert worden ist, verglichen werden. Dazu wurden bei drei verschie-
denen Magnetfeldern (1,8mT, 2,5mT und 3,0mT) und bei vier verschiedenen Tem-
peraturen (40 mK, 55 mK 70 mK und 90 mK) die Signalh6he 0® gemessen.

In Abbildung 7.7 ist der zeitliche Verlauf des magnetischen Flusses 6® im SQUID-
Magnetometer bei der Absorption von Réntgenquanten mit einer Energie von 5,9 keV
gezeigt. Der Verlauf ist fiir verschiedene Temperaturen dargestellt. Das Magnetfeld
betragt 3,0mT. Es ist an dieser Stelle anzumerken, dass der Puls bei der Temperatur
von 40 mK von einem Rontgenquant der Energie 3,7 keV stammt und auf die Energie
von 5,9keV skaliert worden ist. Die Signalhdhe ist von der Temperatur abhéngig
und nimmt mit steigender Temperatur ab. Bei einer hoheren Temperatur fiihrt der
gleiche Energieeintrag zu einer geringeren Anderung des magnetischen Moments dm
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G
0P = g — om (7.3)
T

im SQUID-Magnetometer. Da im Fall kleiner konstanter Magnetfelder die Warme-
kapazitdt des Spinsystems mit steigender Temperatur abnimmt, die der Leitungs-
elektronen des Sensors und des Absorbers jedoch zunimmt, fiithrt ein Energieeintrag
0F bei hohen Temperaturen zu einer kleineren Anzahl von Spinflips und damit zu
einem kleineren magnetischen Moment dm.

Die Abfallszeit 75 ist ebenfalls von der Temperatur abhingig und wird mit stei-
gender Temperatur kiirzer. Das beobachtete Verhalten ldsst sich durch die bessere
Wirmeleitfahigkeit zwischen dem Sensor und der Oberfliche des SQUID-Chips bei
héheren Temperaturen erkléaren. Aus der Abfallszeit 7, und den Wéarmekapazitidten
des Sensors und des Absorbers kann die Abhingigkeit des Warmeleitwertes G genau-
er untersucht werden. Diese ist durch den Kapiza-Widerstand zwischen dem Silizium
und dem Gold-Sensor mit G = G,T? bestimmt. Fiir die gegebene Geometrie und die
Materialien liisst sich fiir den Vorfaktor G ein Wert von etwa 8,3-107¢ W /K* abschiit-
zen®. Eine Analyse der Abfallszeiten bestiitigt die erwartete Temperaturabhingigkeit
von G mit T3. Fiir den Vorfaktor Gy erhiilt man einen Wert von 3,0-107¢ W/K*, der
in Anbetracht der stark vereinfachteten Abschiatzung gut mit der berechneten Grofse
iibereinstimmt.

In Abbildung 7.8 ist der zeitliche Verlauf des magnetischen Flusses 6® im SQUID-

8Dabei wurde fiir Gold die Schallgeschwindigkeit mit vp = 1422m/s (nach Debye) und die
Dichte mit p = 19,320 g/cm?, fiir Silizium vp = 5898 m/s und p = 2,329 g/cm® und der Ausdruck
fiir den Kapizawiderstand aus [Ens05] angenommen.
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Magnetometer bei der Absorption von Réntgenquanten mit einer Energie von 5,9 keV.
Der Verlauf ist fiir verschiedene Magnetfelder dargestellt. Die Temperatur betrigt
55 mK. Es ist an dieser Stelle anzumerken, dass der Puls bei dem Magnetfeld von
2,5mT von einem Rontgenquant der Energie 3,7 keV stammt und auf die Energie von
5,9 keV skaliert worden ist. Die Signalhohe ist vom Magnetfeld abhdngig und nimmt
mit kleineren Magnetfeldern ab. Auch dieses Verhalten lisst sich verstehen, da die
Anderung des magnetischen Moments dm fiir kleine Magnetfelder proportional vom
Magnetfeld abhéngt. Daraus resultiert fiir ein kleineres Magnetfeld geméaf Gleichung
(7.3) auch eine kleinere Signalhdhe.

Die gemessenen Signalhéhen kénnen nun mit den auf Grund der thermodyna-
mischen Eigenschaften des Detektors erwarteten Signalhchen verglichen werden. In
Abbildung 7.9 ist die berechnete Signalhéhe §®/JF in Abhéngigkeit von der Tempe-
ratur 7' bei verschiedenen Magnetfeldern fiir den hier diskutierten Detektor mit ei-
ner Erbiumkonzentration von 600 ppm dargestellt (durchgezogene Linien). Ebenfalls
sind die gemessenen Signalhohen fiir verschiedene Temperaturen und Magnetfelder
eingezeichnet (gefiillte Symbole).

Die gemessenen und die erwarteten Signalh6hen stimmen fiir die Messungen mit
einem Magnetfeld von 1,8 mT bei allen Temperaturen gut iiberein. Bei den beiden
hoheren Magnetfeldern ist eine gute Ubereinstimmung nur fiir die hohen Tempera-
turen gegeben. Bei einer Temperatur von etwa 40 mK weichen die gemessenen und
die erwarteten Signalhdhen um bis zu 40 % voneinander ab.

Die genaue Ursache dieser Abweichungen bei tiefen Temperaturen und hohen
Magnetfeldern ist zur Zeit noch ungekliart. Eine mogliche Erkldrung kénnte in ei-
ner etwas hoheren Temperatur des Sensors liegen. Dementgegen sprechen jedoch die
durchgefiihrten Magnetisierungsmessungen und die daraus gewonnene Temperatur-
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abhingigkeit zwischen der Temperatur der Experimentierplattform und der Ober-
fliche des SQUID-Chips, die in Abbildung 7.5 dargestellt sind. Die Unsicherheiten
in der Temperatur ist zwar vor allem bei den tiefen Temperaturen am groften, die
gesamte Abweichung lisst sich aber damit dennoch nicht erklaren.

Eine weitere mogliche Erklarung der Abweichungen ist die Annahme einer zu-
satzlichen Warmekapazitit, die in sehr gutem thermischen Kontakt zu den Leitungs-
elektronen und den magnetischen Momenten steht und daher zu einer reduzierten
Signalhohe fiihrt. Diese zusétzliche Warmekapazitit wiirde vor allem bei niedrigen
Temperaturen und hohen Magnetfeldern in Erscheinung treten. Fiir eine endgiiltige
Erklarung der Ursache bedarf es jedoch weiterer Experimente.

7.8 Gesamtspektrum von **Mn

Um die Leistungsfihigkeit des Detektors zu demonstieren und die Energieauflosung
zu bestimmen, wurde mit dem oben beschriebenen Detektor das Spektrum einer
%Fe-Quelle gemessen. Die Rontgenquelle wurde bereits in Abschnitt 7.4 diskutiert.
Die vorgestellte Messung erfolgte iiber knapp drei Stunden, die Rate betrug im Mit-
tel 1,5 Rontgenquanten pro Sekunde und es wurden ca. 16 000 einzelne Ereignisse
aufgezeichnet. Neben dem zeitlichen Verlauf der Signale bei der Absorption eines
einzelnen Rontgenquants wurden auch etwa 8000 Ruhesignale aufgezeichnet. Diese
werden fiir die Berechnung des Rauschspektrums fiir den optimalen Filter und fiir
eine Abschitzung der Energieauflosung aus dem Rauschen benétigt.

Das analoge Ausgangssignal der SQUID-Elektronik, welches proportional zum ma-
gnetischen Fluss innerhalb der SQUID-Schleife ist, wurde zunéchst in zwei Kanéle
aufgeteilt. Der eine Kanal, der so genannte Triggerkanal, wurde durch einen schwé-
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Abbildung 7.10: (links) Gemessenes Spektrum der charakteristischen Rontgenstrahlung
von *°Mn. Deutlich zu erkennen sind die K,-Linie (5,9keV) und die Kg-Linie (6,5keV).
(rechts) Gemessenes Spektrum der charakteristischen Rontgenstrahlung von *Mn in loga-
rithmischer Auftragung.

cheren Tiefpass gefiltert, damit der Zeitpunkt des Signalanstiegs fiir alle Ereignisse
mit guter Zeitauflosung festgelegt werden konnte. Der zweite Kanal, der hier als Si-
gnalkanal bezeichnet werden soll, wurde nur mit einem 10 kHz-Tiefpass gefiltert. Mit
Hilfe eines Analog-Digital-Wandlers wurden fiir jedes Ereignis 16 384 Spannungswer-
te des Signalkanals mit einer Auflésung von 12 Bit aufgenommen, von denen 25 %
vor dem Triggerzeitpunkt liegen.

Im Anschluss an die Messung wurde eine detaillierte Analyse der aufgezeichneten
Daten durchgefithrt. Dazu wurde nach dem in Abbildung 7.3 skizzierten Algorith-
mus vorgegangen. Zunichst wurden die Ereignisse identifiziert, die der K,-Linie von
Mangan entsprechen. Durch die Mittelung dieser Signalverldufe wurde ein verhélt-
nismékig rauschfreier Musterpuls erzeugt, der proportional zur Punktantwortfunkti-
on des Detektors ist. Die aufgezeichneten Ruhesignale wurden fouriertransformiert,
anschlieftend wurde iiber alle Rauschspektren gemittelt. Aus der Punktantwortfunk-
tion und dem Spektrum des Rauschens wurde die optimale Filterfunktion berechnet
und auf alle aufgezeichneten Ereignisse angewandt. Der Algorithmus liefert fiir je-
des Ereignis einen Zahlenwert, der die relative Amplitude des Signals, bezogen auf
die Amplitude des Musterpulses, angibt. Ein Histogramm dieser relativen Pulsho-
hen entspricht dem Energiespektrum der absorbierten Rontgenquanten. Die Energie-
skala kann mit Hilfe von markanten Linien im Spektrum kalibiert werden. Im hier
betrachteten Fall wurde fiir die Kalibrierung die K,-Linie von Mangan verwendet.

In Abbildung 7.10 ist auf der linken Seite das gemessene Spektrum der charakte-
ristischen Rontgenstrahlung von *>Mn dargestellt. Das Spektrum ist in Form eines
Histogramms aufgetragen, die Ereignisse sind in Energieintervalle der Breite 2eV
eingeordnet. Deutlich zu erkennen sind die K,-Linie bei einer Energie von 5,9 keV
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und die Kg-Linie bei einer Energie von 6,5keV, die etwa neunmal schwécher ist.
Der Energiebereich des Detektors reicht von etwa 20 eV, was der im Experiment ge-
wahlten Triggerschwelle des Analog-Digital-Wandlers entspricht, bis zu etwa 7keV.
Bei noch hoheren Energien kommt es zu einem Flusssprung in der Riickkoppelelek-
tronik, da die maximale Flussinderung grofer als ein halbes Flussquant & wird.
Diese Ereignisse konnen mit einem riickgekoppelten SQUID und bei der Signal-Folge-
Geschwindigkeit des hier diskutierten Aufbaus nicht nachgewiesen werden.

Das Spektrum ist, neben den beiden erwarteten Linien, fast vollstindig frei von
anderen Ereignissen. Dieses bedeutet, dass der Strahlengang durch die Kollimato-
ren sehr gut definiert ist und keine Rontgenstrahlung direkt auf die Oberfliche des
SQUID-Chips gelangen kann. Auch ist die Dicke des Goldabsorbers mit 5 pum aus-
reichend, um eine hohe Quanteneffizienz von iiber 98 % bei einer Energie von 6 keV
zu erreichen. Wiirden auf Grund von einer schlechten Kollimierung viele Rontgen-
quanten auch auf der Oberfliche des SQUID-Chips absorbiert werden, so gibe es im
mittleren Energiebereich des Spektrums eine Hiufung von weiteren Ereignissen.

Auf der rechten Seite in Abbildung 7.10 ist das gemessene Spektrum in logarithmi-
scher Auftragung gezeigt. Das Spektrum ist in Form eines Histogramms dargestellt,
die Ereignisse sind in Energieintervalle der Breite 15eV eingeordnet. In dieser Form
der Auftragung lassen sich auch einzelne Ereignisse erkennen. Ebenfalls sind klei-
ne signifikante Hiufungen gut erkennbar. Uber den gesamten Energiebereich bis zu
den dominanten K,- bzw. Ks-Linien gibt es nur wenige zusétzliche Ereignisse. Das
Verhéltnis zwischen der Grofe der Rontgenlinien und dem Untergrund ist mit etwa
5000/1 sehr grof. Bei einer Energie von 3,695keV (A) bzw. 3,775keV (B) lassen sich
zwel weitere, sehr schwache Linien mit einer signifikanten Haufung erkennen. Auf
Grund der geringen Statistik ist der Mittelpunkt der Linien nicht exakt bestimm-
bar, sondern kann nur mit einer Unsicherheit von etwa 5eV angegeben werden. Bei
der Absorption eines Rontgenquants der Energie 5,899 keV im Gold-Absorber kann
ein Ubergang in den #uferen Schalen des Atoms auftreten und dadurch ein Photon
erzeugt werden. Vor allem in der Ndhe der Oberfliche des Absorbermaterials kann
es vorkommen, dass das Photon nicht wieder im Absorber gestoppt wird, sondern
den Absorber verlasst. Dadurch verringert sich die scheinbare Energie des priméir
absorbierten Rontgenquants. Die Differenzen von 5,899 keV und 3,695 keV (A) bzw.
3,775keV (B) ergeben mit 2,204 keV bzw. ca. 2,124 keV Energien, die den Ubergin-
gen zwischen den M- und N-Schalen von Gold zugeordnet werden kénnen. In Tabelle
7.1 sind die Energien von erlaubten Ubergéingen zwischen den M- und N-Schalen von
Gold im relevanten Energiebereich dargestellt. Die Ubereinstimmung der gemessenen
Energie der beiden Linien ist trotz der geringen Statistik bemerkenswert gut.

Fiir die Kg-Linie mit der Energie von 6,5keV sollten entsprechende Linien im
Spektrum existieren. Auf Grund der neunmal kleineren Intensitéten der Ks-Linie im
Vergleich zu der K,-Linie verwinden diese Linien jedoch im Untergrund.
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Energie [KeV] Ubergang

2,1180 g My Ny Af572 — 3ds3)2
2,1229 a1 MyNyq 4fz/2 — 3ds 2
2,2046 S My Ny Afs72 — 3ds)2

Tabelle 7.1: Energien von erlaubten Ubergéingen zwischen den M- und
N-Schalen von Gold im relevanten Energiebereich.

7.9 K_,-Linie von *Mn

Die Energieauflosung des Detektors kann durch eine Analyse der Linienform der K-
Linie von Mangan bestimmt werden. In Abbildung 7.11 ist die natiirliche Linienform
der K,-Linie von Mangan dargestellt. Die Linienform wurde von Hélzer et al. [H6197]
mit Hilfe eines Kristallspektrometers gemessen.
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Die Linienform kann unter der Annahme der in Tabelle 7.2 aufgelisteten Werte dar-
gestellt werden. Die Werte entstammen [H6197|, den privaten Mitteilungen von E.
Forster” an C. Enss und an S. Porter'®. Die Mitteilungen beziehen sich auf zwei
Tippfehler, die in [H6197] fiir die Intensitit des zweiten Anteils an der K,o-Linie
einen Wert von 0,010 anstatt der richtigen Intensitdt 0,100 bzw. fiir die Intensitét
des fiinften Anteils an der K,;-Linie einen Wert von 0,007 anstatt 0,0714 angibt.
Ebenfalls gibt es einen weiteren Anteil an der K,;-Linie, der nicht in [H6197] verof-
fentlicht wurde, da die Intensitit unter 5% lag. Die K,-Linie von Mangan setzt sich

9Friedrich-Schiller-Universitit Jena.
19Goddard Space Flight Center, NASA, USA.
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Linie Energie [eV]

Intensitit Breite [eV]

Kal

5898,853
5897,867
5894,829
5896,532
5899,417
5902,712

5887,743
5886,495

0,790
0,264
0,068
0,096
0,0714
0,0106

0,372
0,100

1,715
2,043
4,499
2,663
0,969
1,5528

2,361
4,216

Tabelle 7.2: Auflistung der einzelnen Anteile an der natiirlichen Linien-
form fiir die K,1- und K,o-Linie mit jeweils der Energie, der Amplitude
und der Breite. Die Werte entstammen |[H6197|, den privaten Mitteilun-
gen von E. Forster an C. Enss und an S. Porter.

auf Grund der Feinstruktur-Aufspaltung aus zwei Linien zusammen, die Energien der
Linien unterscheiden sich um etwa 12eV. Die K,;-Linie wird durch den Ubergang
eines Elektrons aus dem Zustand 2ps/; in den Zustand 1s;/, erzeugt. Die K,o-Linie
entsteht durch den Ubergang eines Elektrons aus dem Zustand 2p; /2 in den Zustand
1s1/2. Die beiden Linien haben jeweils eine natiirliche Linienbreite von etwa 2,4 eV.

In Abbildung 7.12 ist das Rontgenspektrum der K,-Linie von Mangan darge-
stellt, das mit dem in dieser Arbeit diskutierten magnetischen Kalorimeter gemessen
worden ist. Das Spektrum ist in Form eines Histogramms aufgetragen, wobei die Er-

300

250

200

150

100

Ereignisse / 0.24 eV

50

5.86

ar W7 !
5.88 5.90

Energie E [keV]

5.92

Abbildung 7.12: Rontgenspek-
trum der K,-Linie von Mangan,
gemessen mit dem in dieser Ar-
beit  diskutierten  magnetischen
Kalorimeter.
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eignisse in Energieintervalle der Breite 0,24 eV eingeordnet sind. Die beiden Linien,
die durch die Feinstuktur-Aufspaltung entstehen, sind deutlich voneinander getrennt
zu erkennen. Um aus der Linienform auf die Energieauflésung des Detektors zu schlie-
fsen, wurde an das gemessene Rontgenspektrum eine theoretische Kurve angepasst,
die sich aus der Faltung der natiirlichen Linienform mit einer Gauf-Verteilung ergibt.
Dabei wurde davon ausgegangen, dass die instrumentelle Linienform des Detektors
einer Gauf-Verteilung entspricht. Im noch folgenden Abschnitt 7.12 wird gezeigt,
dass die Annahme einer Gaufs-Verteilung in guter Naherung gerechtfertigt ist.

Als Ergebnis erhilt man fiir das in Abbildung 7.12 gezeigte Rontgenspektrum eine
instrumentelle Halbwertsbreite von A Epwpyv = 2,70 £ 0,05 eV. Die zugehorige theo-
retische Kurve ist als durchgezogene Linie dem gemessenen Spektrum {iberlagert.
Die Energieauflosung von 2,7 eV entspricht bei einer Energie von 5,9 keV einem Auf-
l16sungsvermogen des Detektors von E/AEpwpy =~ 2200. Damit sind magnetische
Kalorimeter neben den TES-Kalorimetern, die einzigen energiedispersiven Detekto-
ren, mit denen ein Auflésungsvermogen von iiber 2000 gezeigt werden konnte.

7.10 Kj-Linie von *Mn

Wird zum Nachweis von Rontgenfluoreszenzstrahlung ein hinreichend hochauflosen-
der Detektor verwendet, so kann neben der Zusammensetzung der Elemente einer
Probe auch deren chemischer Bindungszustand analysiert werden. Dieses wére vor
allem in der Analyse von Mikrometer- und Submikrometer-Strukturen, bei der Pro-
zesskontrolle der Halbleiterindustrie und in Kombination mit einem Rasterelektro-
nenmikroskop in zukiinftigen Anwendungen denkbar.
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® zenzspektrum der Kg-Linie von
(0] . . .
X oo Mangan in verschiedenen chemi-

schen Verbindungen, gemessen von
0.0 K. Sakurai und H. Eba [Sak03].
6450 6500 6550
Energie E [eV]

Die Analyse des chemischen Bindungszustandes soll nun am Beispiel der Kg-Linie
gezeigt werden. Diese ist etwa neunmal schwicher als die K,-Linie und befindet
sich bei einer Energie von etwa 6,5keV (sieche auch Abbildung 7.10). Die Kg-Linie
entsteht durch den Ubergang eines Elektrons von der M-Schale auf die K-Schale. Der
Ubergang von einer weiter auken liegenden Schale wird durch die Anwesenheit von
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an das Mangan gebundene Atome beeinflusst, so dass es zu signifikanten Anderungen
im Rontgenspektrum kommt.

In Abbildung 7.13 ist das Rontgenfluoreszenzspektrum der Ks-Linie von Mangan
in verschiedenen chemischen Verbindungen dargestellt. Die Messung wurde von K.
Sakurai und H. Eba [Sak03] mit einem Kristallspektrometer durchgefiihrt. Man kann
deutlich den Einfluss der an der Bindung beteiligten Elemente auf die Form des Ront-
genfluoreszenzspektrums erkennen. Die Intensitit der so genannten Satelliten-Linie
Kp ist stark vom Bindungszustand der Mangan-Atome abhéngig. Die physikalische
Ursache fiir das Auftreten der Satelliten-Linie Kg ist jedoch noch nicht vollstandig
geklart, als mogliche Griinde werden eine Austauschwechselwirkung des agierenden
Elektrons aus dem 3p-Orbital mit den 3d-Elektronen oder auch Anregungen von
Plasmonen diskutiert [Sak03].
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Durch die Messung der Linienform der Kg-Linie ldsst sich der chemische Bindungs-
zustand der in dieser Arbeit verwendeten °Fe-Quelle analysieren. In Abbildung 7.14
ist das gemessene Rontgenspektrum der Ks-Linie (Histogramm) gemeinsam mit der
natiirlichen Linienform von metallischem Mangan und Manganoxid (durchgezoge-
ne Linien) dargestellt. Man kann eindeutig erkennen, dass die emittierenden Atome
in metallischer Form vorlagen. Auch ist die Energieauflosung des Detektors ausrei-
chend, die natiirliche Linienform der Kg-Linie abzubilden. Ein magnetisches Kalori-
meter mit einer hohen Energieauflésung kann zum Nachweis der charakteristischen
Rontgenstrahlung von Elementen einer Probe und zur Analyse des chemischen Bin-
dungszustandes der beteiligten Elemente verwendet werden.

7.11 Temperaturstabilitit

In diesem Abschnitt soll die Temperaturstabilitit auf der Oberfliche des SQUID-
Chips niher betrachtet werden. Fiir einen hochauflésenden Detektor ist es notwen-
dig, die Temperatur des Sensors moglichst konstant zu halten. Eine Anderung der
Sensortemperatur hat eine Anderung der Signalhdhe bei gleichem Energieeintrag zur
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Folge, was dazu fiihrt, dass das in Abbildung 7.12 dargestellte Rontgenspektrum der
K,-Linie wihrend der Messung leicht nach rechts und links verschoben wird, so dass
die beiden Linien zusétzlich verbreitert werden.

Wiéhrend der weiter oben diskutierten Messung befand sich die Experimetier-
plattform des Kryostaten bei einer Temperatur von etwa 23 mK. Die Temperatur
wurde durch die in Abschnitt 5.4 beschriebene Regelung konstant gehalten. Die
Temperaturstabilitiat des Kryostaten ist durch die Standardabweichung der Regel-
schwankungen gegeben und besitzt bei der durchgefiihrten Messung einen Wert von
o(T) ~ 15 uK. Die Temperatur auf der Oberfliche des SQUID-Chips liegt bei 35 mK,
da die Shunt-Widerstinde des SQUIDs Leistung dissipieren und die dabei entstehen-
de Warme nur schlecht an das Warmebad der FAA-Salzpille abgefiihrt werden kann.
Die wahre Sensortemperatur ldsst sich, wie in Abschnitt 7.5 beschrieben, durch eine
Magnetisierungsmessung ermitteln.
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In Abbildung 7.15 ist die relative Signalhdhe als Funktion der Pulsnummer darge-
stellt. Es handelt sich hierbei um die Ereignisse der K,-Linie von Mangan, denen eine
relative Signalh6he von etwa eins zugeordnet ist, da der Referenzpuls, aus dem der
optimale Filter konstruiert wurde, durch Mittelung der hier gezeigten Ereignisse ent-
standen ist. Man erkennt als Unterstruktur die durch die Feinstruktur-Aufspaltung
erzeugte K,i- und K,o-Linie. Die K,i-Linie erscheint auf Grund des wahrschein-
licheren Ubergangs etwas intensiver. Auch lisst sich deutlich die Liicke zwischen
den beiden Linien erkennen. Die Messung wurde iiber einen Zeitraum von etwa drei
Stunden durchgefiihrt. Die relative Signalh6he weist recht starke Schwankungen auf.
Da die Signalhéhe direkt mit der Sensortemperatur verbunden ist, kann man eine
Abschétzung fiir die Temperaturstabilitit des Sensors mit Hilfe der Abbildung 7.15
geben. Fiir die Schwankungen AA der relativen Signalhohe A kann die Gleichung

AA  d(6®/6E) T AT
A dT  (60®/0E) T

(7.4)

angegeben werden. Dabei sind die ersten beiden Briiche gleich dem Ausdruck fiir die
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Abbildung 7.16: (links) Relative Signalhthe als Funktion des magnetischen Flusses §®
vor dem Ereignis. (rechts) Zeitlicher Verlauf eines einzelnen Rontgenquants.

Empfindlichkeit des Detektors dlog(0®/0E)/dlog(T’) und hat damit etwa den Wert
—1. Fiir eine Schwankung der relativen Signalhéhe um 0,2 % bei einer Temperatur
von 35mK kann man die Temperaturschwankungen AT ~ T AA/A berechnen. Man
erhilt einen Wert von 70 uK, der weit iiber dem fiir eine hohe Energieauflosung ge-
forderten Wert von etwa 2 pK liegt (siehe auch Abschnitt 5.4). Betrachtet man recht
kurze Zeitfenster, in denen die Signalhdhe relativ konstant ist, so ergibt eine Analyse
der Energiewerte, dass der Detektor trotzdem eine hohe Energieauflésung von un-
ter AFpwam = 3€V besitzt. Auf Grund der geringen Statistik ist die Aussagekraft
jedoch zweifelhaft.

Eine genaue Betrachtung des Problems hat gezeigt, dass die Temperaturregelung
zwar eine Stabilisierung der Temperatur der FAA-Salzpille auf einen Wert von et-
wa 15 uK im hier diskutierten Experiment erlaubt, dass diese jedoch nicht mit der
Temperaturstabilitit des Sensors korreliert ist. Es ist aber méglich, eine zusétzliche
Information iiber die Temperatur des Sensors zu erhalten und damit die Signalhéhen
in Abhéngigkeit von der Sensortemperatur zu korrigieren. Dazu darf sich im Signal-
kanal kein Hochpass befinden. Die Signale werden mit ihrem Gleichspannungsanteil
digitalisiert, der ein Maf fiir die Magnetisierung des Sensors ist. Die Magnetisierung
ist mit der Temperatur des Sensors verkniipft, in erster Ndherung gilt M oc 1/7.
Bei der Digitalisierung wird fiir jedes Ereignis die Pulsform in einem definierten
Zeitfenster aufgenommen, dabei befinden sich etwa 25% des Zeitfensters vor dem
Triggerzeitpunkt (siehe rechts in Abbildung 7.16). Das darin enthaltene Signal vor
dem Ereignis kann fiir die Korrektur der Sensor-Temperatur verwendet werden.

In Abbildung 7.16 ist links die relative Signalh6he als Funktion des magnetischen
Flusses 0® vor dem Ereignis dargestellt. Man erkennt deutlich einen Zusammenhang
zwischen relativer Pulsh6he und dem magnetischen Fluss d® vor dem Ereignis. Auch
lassen sich die K,;- und K,o-Linie sehr gut voneinander unterscheiden. Es ist nun
méglich, die Temperaturdrift zu korrigieren. Hierbei wurde der Bereich zwischen den
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beiden senkrechten Linien mit der grofen Haufung an Ereignissen fiir die weitere
Signalanalyse verwendet.
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In Abbildung 7.17 ist das Ergebnis der durchgefiihrten Korrektur der Signalhéhe
gezeigt. Es ist die relative, temperaturkorrigierte Signalhohe als Funktion der Puls-
nummer dargestellt. Man erkennt deutlich die Verbesserung in der Stabilitdt der Sig-
nalhohe gegeniiber der Abbildung 7.15. Man kann die K,;- und K,o-Linie iiber die
gesamte Messdauer eindeutig von einander unterscheiden. Die Liicke zwischen den
beiden Linien ist sehr ausgeprigt. Ausgehend von diesen Daten, wurde das in Abbil-
dung 7.12 gezeigte Rontgenspektrum der K,-Linie von Mangan erzeugt. Die Analyse
der Energicauflosung des Detektors ergibt einen Wert von A Epwnav = 2,7 €V.

7.12 Energieauflosung aus der Analyse des Rauschens

Im nun folgenden Abschnitt soll eine Abschitzung fiir die Energieauflésung eines ma-
gnetischen Kalorimeters aus dem Rauschen des Detektorsignals durchgefiihrt werden
und die einzelnen Beitrige des Rauschens zur Energieauflosung diskutiert werden.
Wiéhrend der oben diskutierten Messung wurden neben dem zeitlichen Verlauf der Si-
gnale bei der Absorption einzelner Rontgenquanten auch nach jedem zweiten Ereignis
das Ruhesignal des Detektors aufgezeichnet. In der nun folgenden Analyse wollen wir
annehmen, dass das Rauschen des Detektors stationér sein soll. Das heifst, dass sich
das Rauschen, das dem Signalverlauf eines detektierten Rontgenquants iiberlagert
ist, nicht auf systematische Weise von dem Rauschen der aufgezeichneten Ruhesi-
gnale unterscheidet. Fiir die nun folgende Abschétzung wurde zu jedem Ruhesignal
der Verlauf des Musterpulses addiert. Anschlieffend wurde auf die so generierten Si-
gnale der Auswertealgorithmus des optimalen Filters angewendet. Man erhalt als
Ergebnis eine Reihe von Energiewerten, die um die Energie des Musterpulses verteilt
sind.

In Abbildung 7.18 ist ein Histogramm der Verteilung der Energiewerte darge-
stellt. Die Energiewerte sind in Energieintervalle der Breite 0,12 eV eingeordnet, wo-
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bei zuvor die Energie des Musterpulses subtrahiert worden ist. Ebenfalls ist eine
Gauk-Verteilung mit der Halbwertsbreite AFEpwan = 2,46 eV dargestellt. Die ge-
messe Verteilung der Energiewerte stimmt qualitativ gut mit der Gauf-Verteilung
iiberein. Zu der Breite dieser Verteilung tragen alle Anteile des Rauschens bei, die
im elektronischen Signal des Detektors vorhanden sind. Zu diesen zdhlen das Rau-
schen des SQUIDs, das intrinsische Rauschen des Sensors, aber auch Netzbrummen,
Vibrationen oder dhnliche parasitire Einfliisse. Hinreichend langsame Temperatur-
schwankungen tragen zu der Breite dieser Verteilung nicht bei, da die gewonnene
Linie dquivalent zur Linienform des Detektors bei der Energie E = 0 ist. Eine Varia-
tion der Arbeits- temperatur des Detektors ist deshalb in erster Ordnung unwichtig.

Der aus dem Rauschen des Detektorsignals ermittelte Wert fiir Abschétzung,
AFEpwanm = 2,46 €V, kann mit dem aus dem gemessenen Spektrum ermittelten Wert
fiir die Energieauflosung von AEpwaym = 2,70eV verglichen werden. Daraus lésst
sich eine zusétzlicher Beitrag zur Energieauflosung von A Epwanm =~ 1,1€V bei einer
Energie von 5,9 keV berechnen.

Fiir eine Abschitzung der einzelnen Beitrige ist es notwendig, die Signalform und
die Eigenschaften des Detektors zu kennen. Der Detektor befand sich bei einer Tem-
peratur von 35mK. Die Hohe des Signals bei der Absorption eines Rontgenquants
mit einer Energie von 59keV betriagt etwa 0,55 ®y. Das 'wahre’ Signal steigt mit
etwa 1 us an, was in etwa der Elektronen-Spin-Relaxationszeit entspricht. In Wirk-
lichkeit ldsst sich der 'wahre’ Signalanstieg aber nicht direkt beobachten, da man
zum einen durch die Signal-Folge-Geschwindigkeit der SQUID-Elektronik und zum
anderen durch den verwendeten 10 kHz Tiefpass beschrankt ist. Fiir die Abfallszeit
des Signals wurde ein Wert von 8,1 ms gemessen. Die Wérmekapazitit des Sensor
betriigt 0,85 pJ/K und die des Absorbers 0,41 pJ /K bei einer Temperatur von 35 mK.
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Fiir die in Abschnitt 7.11 durchgefiihrte Korrektur der Signalhdhe wurde eine Ab-
schitzung der Temperatur des Sensors aus dem magnetischen Flusssignal vor einem
Ereignis gewonnen. Die Unsicherheit in der Abschatzung der Temperatur kann mit
Hilfe des betrachteten Zeitbereichs von At ~ 3ms abgeschétzt werden (siehe auch
Abbildung 7.16. Dabei tragen Frequenzen von mehr als etwa 1/At nicht bei, da sie
sich im genannten Zeitbereich auf Grund ihrer symmetrischen Verteilung herausmit-
teln. Auch tragen Temperaturschwankungen mit Frequenzen unter 30 Hz nicht mehr
zu der Unsicherheit bei der Temperaturbestimmung bei, da die aufgezeichneten Zeit-
fenster nur eine Linge von 16 ms haben und derartige Temperaturfluktuationen in
dem verwendeten Zeitfenster nahezu nicht erkennbar sind. Fiir die Unsicherheit in
der Abschitzung der Temperatur ist es daher sinnvoll einen Frequenzbereich von
30Hz bis etwa 600 Hz zu betrachten. Die Schwankungen des magnetischen Flusses
A® konnen iiber

600 Hz

AD = /Sq)(f)df. (7.5)

30Hz

berechnet werden. Dabei ist Sg(f) die Leistungsdichte des magnetischen Flussrau-
schens bei der Frequenz f. Das magnetische Flussrauschen erhilt man durch eine
Fourietransformation der aufgezeichneten Ruhesignale. Fiir die Unsicherheit in der
Abschatzung der Temperatur ergibt sich damit

1 1
AT = A . .
0®/5E Cy + C, (7.6)

Setzt man die oben genannten Gréfsen ein, so erhilt man fiir die Unsicherheit in der
Abschétzung der Temperatur AT.,s ~ 0,25 uK. Daraus lidsst sich der Beitrag zur
Energieauflosung mit A Epwav = 0,1 €V angeben.

Dieser Wert erklédrt natiirlich den Unterschied zwischen den ermittelten Werten
fiir die Energieauflosung aus dem Spekrum (AFEpwpy = 2,7€V) und aus dem Rau-
schen (AEpwaM = 2,46eV) nicht. Es ist jedoch anzumerken, dass es eine gewisse
Unsicherheit bei der Bestimmung der Steigung der Ausgleichgeraden gibt, mit der
die in Abbildung 7.16 (links) gezeigten Daten anschliekend korrigiert worden sind.

An dieser Stelle soll erwahnt werden, dass es die Moglichkeit einer leichten Orts-
abhéngigkeit der Pulshdhe geben konnte. Je nach dem, an welcher Stelle ein Ront-
genquant auf den Absorber trifft, konnte die Pulshohe leicht variieren. Dieser Effekt
ist auf dem Niveau von 1eV noch nicht iiberpriift worden. Bei fritheren Messungen
wurde eine Ortsabhéngigkeit nicht beobachtet [Lin03| [Fle03].

Wie bereits erortert stellt der magnetischen Fluss vor dem Ereignis ein Mals fiir
die Temperaturinformation des Sensors dar. Der magnetische Fluss innerhalb der
SQUID-Schleife des Magnetometers hingt jedoch nicht nur von der Temperatur des
Sensors ab. So konnen z.B. #ufiere Felder zu einer Anderung des magnetischen Flusses



7.12. Energieauflosung aus der Analyse des Rauschens 91

filhren. Auch konnen kleine Anderungen des Widerstandes der Kupfer-Zuleitungen
mit der Anderung des Heliumfiillstands zu einer scheinbaren Anderung des magne-
tischen Flusses im SQUID fiihren. Im Aufbau des gesamten Experimetes und bei
den durchgefiihrten Messungen ist natiirlich versucht worden, all diese parasitiren
Effekte so gering wie moglich zu halten. Jedoch ist auf dem Niveau der hier disku-
tierten Energieauflésung ein solcher Einfluss nicht vollstindig auszuschliefen. Dieser
wiirde dann die strenge Korrelation zwischen der relativen Pulsh6he und dem ma-
gnetischen Fluss vor dem Ereignis ausschmieren. Dadurch ist auch die Korrektur
der Pulsh6hen mit einem zusitzlichen Unsicherheit behaftet. Im Gegensatz zu ei-
ner leichten Ortsabhéngigkeit ist der eben beschriebene Einfluss auf die Pulshohe
viel wahrscheinlicher, so dass der hier diskutierte Unterschied in der Linienbreite
bei 0keV und 5,9keV nicht als Beweis fiir die Existenz einer Ortsabhéngigkeit der
Detektorantwortsfunktion angesehen werden sollte.

Die einzelnen Beitrige, die in der Abschitzung fiir die Energieauflésung von
AFErwaym = 2,46 eV eingehen, sollen an dieser Stelle aufgelistet werden. Zum einen
tragen die thermodynamischen Energiefluktuationen zwischen den Subsystemen des
Detektors mit einem Beitrag von AFEpwuwm =~ 0,38 eV zu Energieauflosung bei. Die
Berechnung kann mit dem schon in Abschnitt 4.5 verwendeten Ausdruck (4.11)
durchgefiihrt werden. Fiir die Abfallszeit wird an dieser Stelle der im Experiment
gemessene Wert von 8,1 ms verwendet.

Ein weiterer Beitrag zur Energieauflosung des Detektors ist durch das Rauschen
des SQUID-Magnetometers gegeben. Das magnetische Flussrauschen setzt sich aus
einem Anteil aus weifem Rauschen von etwa 1 u®y/v/Hz und einem Anteil aus 1/ f-
Rauschen mit einer Groke von etwa 3 u®,/vHz bei 1Hz zusammen. Fiir die Bei-
trige der thermodynamischen Energiefluktuationen und des Rauschens des SQUID-
Magnetometers zur Energieauflosung des Detektors erhélt erhilt man zusammen
einen Wert von AEFWHM >~ 1,14 eV.

Ein weiterer Beitrag ist durch das beobachtete 1/f-Rauschen der magnetischen
Momente im Sensormaterial gegeben. Das Rauschen nimmt mit steigender Erbium-
Konzentration im Sensormaterial zu. Entsprechende Messungen findet man z.B.
in [Dan05]. Das 1/f-Rauschen besitzt eine Gréke von 30 u®o/v/Hz bei 1Hz. Dar-
aus ergibt sich ein zusétzlicher Beitrag zur Energieauflosung des Detektors von
AFrwam =~ 1,12eV.

Insgesamt ergibt sich daraus fiir alle oben aufgezdhlten Beitrige ein Wert von
AFEprwaym =~ 1,6eV. Dieser steht dem gemessenen Wert von AFEpway =~ 2,46eV
aus dem Rauschen des Detektorsignals gegeniiber. Es scheint einen weiteren Beitrag
von AFEpwam =~ 1,85€eV zu geben, der somit auch der grofste Einzelbeitrag ist. Aus
den wéihrend der Messung aufgezeichenten Ruhesignalen des Detektors kann durch
Fourietransformation ein Frequenzspektrum des Rauschens berechnet werden. Die-
ses Spektrum besitzt eine Frequenzauflosung von etwa 60 Hz, auf Grund des 16 ms
langen Zeitfensters, und es beinhaltet einen weiteren Beitrag, der eine Abhéngigkeit
von der Frequenz mit Sg o 1/f? besitzt. Die Groke des Rauschens kann mit et-
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wa 900 u®y/vHz bei 1 Hz abgeschétzt werden. Die Ursache hierfiir ist jedoch nicht
eindeutig geklart.

Eine mogliche Erklarung konnten fluktuierende Heizleistungen auf der Chip-Ober-
fliche des SQUIDs sein. Diese fiihren zu einer fluktuierenden Temperatur des Sen-
sors und damit, auf Grund der temperaturabhingigen Magnetisierung des Sensor-
material, auch zu einem fluktuierenden Fluss in der Detektionsschleife des SQUID-
Magnetometers. Ein solcher Effekt wurde in [Sch00| schon beobachtet. Das dar-
aus resultierende Rauschen zeigt ebenfalls eine Abhéngigkeit von der Frequenz mit
Sg o< 1/f2. Der Effekt lisst sich durch die Verwendung von zwei Sensoren in einem
symmetrisch bestiickten Gradiometer unterdriicken, wobei es aber durch das Vorhan-
densein eines zusatzlichen Sensors zu entsprechenden sensorintrinsischen Beitrdgen
zum Rauschen und somit zur Linienbreite kommt.

Eine weitere mogliche Erklarung fiir die Ursache des zusatzlichen Beitrags kénnte
dadurch gegeben sein, dass es immer ein vorangegangenes Ereignis gibt, auf dessen
Flanke das getriggerte Ereignis sitzt. Es wurde zwar in der oben gezeigten Messung
versucht sicherzustellen, dass es vor jedem getriggerten und aufgezeichneten Ereignis
wihrend mehr als fiinf Abklingzeiten des Signals keine weiteren Ereignisse gab. Trotz-
dem kann der Effekt, zusammen mit einer langsam driftenden Arbeitstemperatur,
zu einem niederfrequenten Beitrag zum Rauschen fiihren.

Eine weitere mogliche Erkliarung fiir die Ursache eines Teils dieses niederfrequen-
ten Beitrags zum Rauschen sind Storungen bei diskreten Frequenzen. Dazu gehoren
zum einen das Netzbrummen bei 50 Hz und héheren Harmonischen. Zum anderen hat
die getaktete Auslesung der Widerstandsbriicke mit einem Analog-Digital-Wandler
eventuell ein Ubersprechen auf das Detektorsignal zur Folge. Basierend auf dem
Frequenzspektrum, das aus den aufgezeichenten Ruhesignalen des Detektors durch
Fourietransformation gewonnen worden ist, ist es jedoch unmoglich, die einzelnen
Beitrage zu trennen, da die Zeitfenster mit einer Linge von 16 ms aufgezeichnet
worden sind und damit die Frequenzauflosung etwa 60 Hz betrigt.

7.13 Linearitat

Eine wichtige Eigenschaft eines Detektors ist die Linearitit der Amplitude der De-
tektorantwort auf Energieeintrige unterschiedlicher Grofe. Um diese zu untersuchen,
konnen z.B. die Energien von charakteristischen Linien in einem gemessenen Spek-
trum mit den erwarteten Linien verglichen werden. Im Idealfall sollten die gemesse-
nen Energien keine Abweichungen gegeniiber den erwarteten Energien haben. In der
Realitét sind aber viele Rontgenspektrometer nicht exakt linear.

Fiir das in dieser Arbeit beschriebene magnetische Kalorimeter ist in Abbildung
7.19(oben) die relative Signalamplitude A gegeniiber der erwarteten Energie E nach
[H6197] fiir die K,-Linie, die Kg-Linie von **Mn und die beiden bereits in Abschnitt
7.8 erwahnten zusdtzlichen Linien aufgetragen. Die relative Signalamplitude A ist
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durch die Anderung des magnetischen Flusses normiert auf einen Referenzpuls bei
5,9keV mit A = 0P (E)/6P(5,9keV) gegeben. Im Fall eines linearen Zusammenhangs
wiirden die gemessenen Punkte exakt auf der schwarzen Geraden liegen. Die Punkte
befinden sich aber um ein in dieser Auftragung kaum wahrnehmbares Stiick unter-
halb der Geraden. Der Verlauf kann durch eine gekriimmte (rote) Kurve beschrieben
werden. Die Anderung des magnetischen Flusses 6® wird in der quadratischer Ni-
herung durch den Ausdruck

0P 1 0°®
60 ~ ——0E + = — 0E” :
oE " T3 om (7.1
beschrieben, wobei es in dieser Ordnung erlaubt ist, 0 E >~ C'0T zu setzen. Die relative
Signalamplitude A kann in einen Ausdruck fiir die gemessene Energie E.,, umgewan-
delt werden. Diese ist ebenfalls in Abbildung 7.19 an der rechten Achsenbeschriftung
dargestellt. Fiir die gemessene Energie Fy, kann die Gleichung

E

Fup = (1 () ) B (7.8)
0

angegeben werden. Dabei ist £ die im Detektor deponierte Energie und n(Ey) der

Vorfaktor fiir den Korrekturterm, der die Nichtlinearitit beschreibt. Ein Vergleich

mit (7.7) zeigt, dass dieser durch den Ausdruck

1 0°® OF

n( 0)25@6—@ 0 (7.9)

gegeben ist. Der Term (9°®)/(0E?) kann unter der Annahme von 0F ~ C0T zu
0/0(CT)(0P/OFE) =1/C0/0T(6®/6E) umgeschrieben werden.
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Die Abweichungen vom linearen Verhalten sind im unteren Teil der Abbildung 7.19
dargestellt. Sie betragen fiir die K,-Linie 46,8 eV und fiir die Kg-Linie 56,6 eV. Da-
mit weicht die Signalgrofse des hier diskutierten magnetischen Kalorimeters bei einer
Rontgenenergie von 5,9 keV bzw. 6,5keV nur um n ~ —0,8% bzw. n ~ —0,9% von
dem im Limes kleiner Energien geltendem linearen Zusammenhang ab. Es ist an die-
ser Stelle anzumerken, dass das gemessene Réntgenspektrum von Mn, welches in
Abbildung 7.12 dargestellt ist, nicht auf die Abweichung in der Linearitidt korrigiert
worden ist. Die Abweichung ist so klein, das sie nicht zu einer Deformation des Spek-
trums fiihren wiirden und somit bei der Analyse der Energieauflosung nur zu einem
etwa 1% grofkeren Werten fiir AFpwyy fithren wiirde. Dieser Wert liegt innerhalb
der Unsicherheit in der ermittelten Energieauflosung.

Fiir die beiden bereits in Abschnitt 7.8 erwihnten zusétzlichen Linien bei den
Energien von 3,695keV bzw. 3,775keV wird die Abweichung ebenfalls gut von dem
Verlauf der gekriimmten (roten) Kurve beschrieben. Auf Grund der geringen Sta-
tistik ist der Mittelpunkt der Linien nicht exakt bestimmbar, sondern kann nur mit
einem Fehler von etwa 5 eV angegeben werden. Deshalb sind an dieser Stelle explizit
Fehlerbalken eingezeichnet.

Die Abweichung der relativen Signalamplitude von einem linearen Verhalten hat
ihre Ursache im kalorimetrischen Detektionsprinzip. Bei einem Energieeintrag kommt
es zu einer Temperaturerh6hung im Sensor. Damit &ndern sich auch die Eigenschaf-
ten wie die Warmekapazitat C' des Sensors und die Abhéngigkeit der Magnetisierung
von der Temperatur M /IT. Dieses fiihrt zu einer geringen Reduzierung der Signal-
grofse gegeniiber dem linearen Zusammenhang 0® o< 0 E. Diese Reduzierung lasst
sich berechnen. Die Temperaturerhthung ist durch den Ausdruck 67 = 6E/Ciy ge-
geben. Fiir den hier diskutierten Detektor ist die Warmekapazitdt des Sensors bei
einer Temperatur von 35 mK etwa Cyopsor =~ 0,85pJ/K und fiir den Absorber et-
wa Capsorber =~ 0,41 pJ/K. Das ergibt eine gesamte Warmekapazitit Cio, von etwa
1,26 pJ /K. Bei der Absorption eines Rontgenquants mit einer Energie von 6,490 keV
(Kg-Linie) kommt es damit zu einer Temperaturerh6hung von etwa 1 mK. Mit Hilfe
der in Abbildung 7.9 dargestellten gemessenen Signalhdhen ldsst sich iiber (7.8) und
(7.9) eine Abschétzung fiir den erwarteten Signalverlust ermitteln. Die Temperatur
des Sensors dndert sich durch den Wérmeeintrag von 35 mK auf 36 mK. Dadurch
sinkt die Signalhéhe 6® bei der um 1 mK hoheren Temperatur entsprechend. Die
Werte fiir die Signalhthe und deren Ableitungen nahc der Temperatur konnen aus
der Abbildung direkt entnommen werden. Es ergibt sich fiir die Reduzierung der
Signalgrofe ein Wert von etwa 0,8 %, was gut mit der im Experiment beobachteten
Abweichung von dem linearen Verhalten iibereinstimmt.
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7.14 Magnetisches Kalorimeter mit einer
maanderformigen Detektionsspule

An dieser Stelle soll nun ein kurzer Ausblick auf das Konzept eines magnetischen
Kalorimeters mit einer mianderférmigen Detektionsspule gegeben werden. Bei ei-
nem magnetischen Kalorimeter mit einer maanderférmigen Detektionsspule ist die
Kopplung zwischen den magnetischen Momenten des Sensormaterials und der De-
tektionsschleife besonders gut, da sich die magnetischen Momente an allen Stellen
des Sensormaterials in einem geringen Abstand zu den maanderformigen Detektions-
schleifen befinden. Durch eine Optimierung der geometrischen Parameter l&sst sich
die Signalhohe fiir den gewiinschten Energiebereich entsprechend maximieren. Unter
anderem bietet diese Geometrie die Mdoglichkeit von grofsen Absorptionsflichen und
groken Absorberwidrmekapazitaten bei gleichzeitig guter Energieauflosung.

Das Konzept eines magnetischen Kalorimeters mit einer maanderféormigen Detek-
tionsspule ist in den letzten Jahren in der Heidelberger Tieftemperaturdetektorgrup-
pe entwickelt worden. Dazu wurden eine Reihe von photolithographischen Techniken
erlernt und angewendet. Inzwischen ist es moglich, im Reinraum einen mehrlagigen
Prozess zur Herstellung eines kompletten maanderférmigen Detektors durchzufiihren.
Es sei an dieser Stelle angemerkt, dass die Anderung des magnetischen Flusses iiber
einen Flusstransformator in einem separaten SQUID-Chip gemessen wird. Auch ist
es inzwischen moglich, das Sensormaterial Au:Er direkt auf den Maander aufzusput-
tern, ohne dass sich die Eigenschaften des Sensormaterials grundlegend verédndern.
Bei fritheren Versuchen hatten sich die Eigenschaften des Sensormaterials vor allem
bei tiefen Temperaturen stark von dem erwarteten Verhalten unterschieden. Eine
Ursache lag vermutlich in der Oxidation des Erbiums und dem damit verbundenen
geringeren paramagnetischen Verhalten des Sensormaterials.

Fiir ein magnetisches Kalorimeter mit einer maanderférmigen Detektionsspule
wurden eine Reihe von Experimenten durchgefiihrt. Unter anderem wurde das (-
Spektrum von 3¢Cl, das $-Spektrum von ®"Re (Rhenium) und das Spektrum einer
Fluoreszenzquelle (siehe auch Abbildung 7.21) untersucht. In Abbildung 7.20 ist ein
mikroskopisches Bild eines de-SQUIDs vom Typ MagCal Nr.14 mit maanderférmigen
Detektionsspulen dargestellt. In diesem speziellen Fall wird die Anderung des magne-
tischen Flusses nicht iiber einen Flusstransformator in einen separaten SQUID-Chip
eingekoppelt, sondern die Induktivitdt des SQUIDs ist als maanderformige Detekti-
onsspule ausgefiihrt. Es ist in Zusammenarbeit mit der IPHT Jena entwickelt worden
und wurde von Daniel Haug [Hau06] im Rahmen seiner Diplomarbeit charakterisiert.

Neben dem mikroskopischen Bild ist auch eine schematische Darstellung des Ver-
laufs der Leiterbahnen zum besseren Verstdndnis des mikroskopischen Bildes gezeigt.
Der Aufbau besteht aus zwei maanderformigen Detektionsspulen, die parallel zu ein-
ander verschaltet sind. Ebenfalls parallel dazu befindet sich eine supraleitende Leiter-
bahn mit den beiden Josephson-Kontakten des SQUIDs. Die Maander bestehen aus
jeweils acht Streifen, die eine Breite von w = 20 ym besitzen. Der Abstand der Mit-
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Abbildung 7.20: (oben) Mikroskopisches Bild eines de-SQUIDs vom Typ MagCal Nr.14
mit mianderformigen Detektionsspulen (mit freundlicher Genemigung von V. Zakosarenko,
R. Stolz, H.G. Meyer, IPHT Jena). (unten) Schematische Darstellung des Verlaufs der
Leiterbahnen zum besseren Verstédndnis des mikroskopischen Bildes.

ten zweier benachbarter Streifen ist p = 25 um. Auf der ca. 200 pm x 200 pm grofsen
Fliache eines Mianders wurde als Sensor eine diinne Folie aus Au:Er aufgebracht, die
selbst als Absorber fiir die nachzuweisenden Rontgenquanten dient. Die Spannung
iiber dem SQUID wird zwischen U_ und U, gemessen. Die beiden mianderférmi-
gen Detektionsspulen werden von einem konstanten Dauerstrom Iy durchflossen, der
das fiir die Messung notwendige Magnetfeld erzeugt. Bei der Absorption eines Ront-
genquants kommt es zu einer Anderung der Magnetisierung im Sensor. Die daraus
resultierende Fliissdnderung im SQUID ist A®gquip = 0,5 A®Ppaander-

In Abbildung 7.21 ist das gemessene Rontgenfluoreszenzspektrum gezeigt, das mit
Hilfe des hier diskutierten magnetischen Kalorimeters mit den beiden méanderformi-
gen Detektionsspulen und integriertem dc-SQUID aufgezeichnet wurde. Der verwen-
dete quadratische Au:Er-Sensor besitzt eine Seitenldnge von ca. 200 pum, eine Dicke
von 5 um und eine Erbiumkonzentration von 600 ppm. Es wurde nur ein Miander
mit einem Sensor bestiickt, damit man die Magnetisierung des Sensors in Abh&n-
gigkeit von der Temperatur messen und mit theoretischen Vorhersagen vergleichen
konnte. Der Detektor besitzt eine Gesamtwirmekapazitit von Ciyy = 6,6 pJ/K, er
wurde bei einer Temperatur von 7" = 50 mK betrieben und der eingespeifste Strom
betrug Iy ~ 109 mA.

Das gemessene Rontgenfluoreszenzspektrum besteht aus mehreren Linien, die sich
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Abbildung 7.21: Rontgenfluores-
zenzspektrum, das mit Hilfe des hier

diskutierten magnetischen Kalorime-

ters mit einer mianderférmigen De-
tektionsspule gemessen wurde.

Energie E [keV]

gut unterscheiden lassen. Die einzelnen Linien kénnen den Elementen Mangan (Mn:
5,9keV und 6,5keV), Kalzium (Ca: 3,7keV und 4,0keV), Schwefel (S: 2,3keV und
2,5keV) und Aluminium (Al: 1,5keV) zugeordnet werden.

7.15 Messung von Rontgenfluoreszenzstrahlung
im Pulsrohrenkiihler

In einem Rasterelektronenmikroskop wird die Oberfliche einer Probe mit Elektronen
beschossen. Besitzen die Elektronen eine Energie von einigen keV, so werden neben
der entstehenden Bremsstrahlung, die aus einem Kontinuum bis zur Maximalenergie
besteht, auch diskrete Linien erzeugt. Die Energien der diskreten Linien sind charak-
teristisch fiir die Elemente, aus denen die Probe besteht. Magnetische Kalorimeter
konnen dazu verwendet werden, Rontgenfluoreszenzstrahlung mit einer sehr hohen
Energieauflésung nachzuweisen. Durch die Analyse der Rontgenfluoreszenzstrahlung
kann auf die chemische Zusammensetzung der Probe geschlossen werden. Auch ist
es moglich, aus einer genauen Analyse der Linienform auf die chemische Bindung
der beteiligten Elemente zu schliefen. Dieses ist an Hand der Kg-Linie von **Mn in
Abschnitt 7.10 gezeigt worden.

In einem gemeinsam mit dem IPHT-Jena und der Firma Vericold GmbH (Isma-
ning) durchgefiihrten BMBF-Projekt wurde fiir den Betrieb in einem Pulsréhrenkiih-
ler ein magnetisches Kalorimeter entwickelt, das aus einem SQUID mit integierter
Feldspule besteht. Der Detektor befindet sich am Ende des Kiihlfingers des Pulsréh-
renkiihlers, der in ein kommerzielles Rasterelektronenmikroskop eingefiihrt werden
kann. Die durch den Elektronenstrahl erzeugte Rontgenfluoreszenzstrahlung kann

iiber mehrere Rontgenfenster auf den Detektor im Inneren des Kryostaten treffen
(siche auch Abbildung 5.3).
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In Abbildung 7.22 ist ein schematisches Schnittbild des experimentellen Aufbaus
eines magnetischen Kalorimeters dargestellt. Der gesamte Aufbau hat einen Durch-
messer von nur 6 mm. Dieser ist im Wesentlichen durch die Anschlussverbindung zum
Rasterelektronenmikroskop gegeben. Da sich der Detektor auf einer Temperatur von
T ~ 50 mK befindet, muss er von mehreren Strahlungsschilden gegeniiber dem bei
Zimmertemperatur arbeitenden Rasterelektronenmikroskop abgeschirmt werden. Die
Rontgenstrahlung kann iiber mehrere Réntgenfenster, welche aus sehr diinnen Alu-
miniumfolien bestehen, auf den Detektor gelangen. Die rdumliche Enge war einer der
Griinde, weshalb ein SQUID mit einer integrierten Feldspule entwickelt wurde. Fiir
eine externe Feldspule ist fast kein Platz vorhanden. Ein weiterer Grund fiir die in-
tegrierte Feldspule ist, dass es keine relative Bewegung zwischen der felderzeugenden
Spule und dem Magnetometer gibt. Deshalb ist man unempfindlich gegeniiber Vibra-
tionen. Ebenso sind die Magnetfelder bei einer integierten Feldspule stark lokalisiert,
so dass es zu keiner Storung der Elektronenoptik des Rasterelektronenmikroskops
kommen kann.
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Abbildung 7.23: Mikroskopische
Aufnahme eines Detektor-SQUIDs
mit integrierter Feldspule.

Das SQUID ist mit Hilfe von Epoxidharz auf einen Halter aus Kupfer-Beryllium
geklebt. Es steht {iber ein recht langes Kupferrohr in thermischem Kontakt zur FAA-
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Salzpille. Der Au:Er-Sensor ist mit Epoxidhard innerhalb der Leiterschleife eines
SQUIDs fixiert und mittels Ultraschall-Schweifverbindung mit einem quadratischen
Absorber verbunden. Der Strahlengang ist durch einen Kollimator eingegrenzt, so

dass die zu messenden Rontgenquanten nur auf den Absorber treffen und nicht auf
der Oberfliche des SQUIDs absorbiert werden kénnen.

Die Kontaktierung des SQUIDs erfolgt iiber diinne Aluminiumdréhte. Diese wer-
den mit Hilfe von Ultraschallpulsen auf die Kontaktflichen des SQUIDs und auf
die Stirnseiten von eingeklebten supraleitenden Drahten geschweift. Auf Grund der
raumlichen Enge ist die Verwendung einer Leiterplatine und anschliefsendes Verléten
der Zuleitungen nicht mdoglich. Die hier eingesetzte Technik hat sich als sehr robust
und zuverldssig erwiesen.

a\ : Schweillverbindung
- % /  aufNbTi-Draht
* Stycast 2850

Abbildung 7.24: Photographische Aufnahme des experimentellen Aufbaus des magneti-
schen Kalorimeters am Ende des Kiihlfingers eines Pulsréhrenkiihlers mit Elektronenspin-
Entmagnetisierungstufe.

In Abbildung 7.24 ist eine photographische Aufnahme des experimentellen Aufbaus
eines magnetischen Kalorimeters gezeigt. Der quadratische Silizium-Chip besitzt eine
Kantenldnge von etwa 2,5 mm und bedeckt damit schon fast die gesamte zur Verfii-
gung stehende Stirnfliche des Halters aus Kupfer-Beryllium. Auf dem Silizium-Chip
befinden sich insgesamt vier gradiometrische SQUID-Magnetometer mit jeweils einer
integrierten Feldspule. Die Anschliisse fiir ein SQUID und die dazugehorige Feldspule
befinden sich an jeweils einer Seite des Silizium-Chips. Ein SQUID kann mit zwei
Sensoren bestiickt werden, so dass man insgesamt acht Rontgendetektoren erhalt.
In den hier in Abbildung 7.24 gezeigten SQUID-Chip wurden zwei SQUIDs mit
jeweils zwei Sensoren und Absorbern bestiickt, fiir die durchgefiihrten Messungen
wurde jedoch nur ein SQUID mit zwei Sensoren und Absorbern ausgelesen. Auf dem
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Silizium-Chip in Abbildung 7.24 kann man vier quadratische Absorber und eben-
falls die Abdriicke der darunterliegenden Sensoren erkennen. Am unteren rechten
Rand des Siliziums-Chips befinden sich die zur Kontaktierung des SQUIDs verwen-
deten Aluminiumdrihte. Sie enden auf den Stirnseiten von supraleitenden Dréhten,
die in Epoxidharz eingegossen und anschliefend flachgefeilt worden waren. Die vier
herausragenden Eckpunkte des Halters wurden als Auflagefliche fiir einen geeigne-
ten Kollimator verwendet werden. Der gesamte Aufbau wird zur Abschirmung von
magnetischen Storungen von einer supraleitenden Niobhiilse umgeben.

Mit Hilfe des Pulsrohrenkiihlers wurde eine ganze Reihe von Experimenten zur
Charakterisierung des neu entwickelten SQUIDs mit integrierter Feldspule durch-
gefiithrt. Erstmals wurden Prozesse zur Mikrostrukturierung im Reinraum und das
Aufdampfen bzw. Sputtern von Gold fiir die Strukturierung von Absorbern erprobt.
Auch wurden Experimente mit einem funktionierenden Detektor am Ende des Kiihl-
fingers durchgefiihrt. Dabei stellte vor allem die thermische Entkopplung der den
Kiihlfinger umgebenden Strahlungsschilde untereinander eine besondere Schwierig-
keit dar. Kam es auf Grund einer schlechten oder gerissenen Kevlar-Abspannung zu
einem Kontakt zwischen den Strahlungsschilden, so fiihrte die zusatzliche Warmelast
auf dem Kiihlfinger zu einer recht hohen Arbeitstemperatur des Detektors. Daraus
resultierten dann eine geringere Signalhohe und eine damit verbundene schlechte
Energieauflosung des Detektors. Auch kam es bei den beiden letzten Experimenten
zu einem teilweisen Ablésen des Absorbers vom Sensor. Es konnten nur Pulse mit
sehr langsamen Anstiegszeiten und einer sehr breiten Verteilung nachgewiesen wer-
den, woraus sich kein hochauflosendes Spektrum erzeugen liek. Auf Grund der im
Rahmen des BMBF-Projektes zeitlich begrenzten Verfiigharkeit des Pulsrohrenkiih-
lers ist es nicht moglich gewesen, mit einer hohen Energieaufloung Réntgenquanten
nachzuweisen, die von einer sich bei Zimmertemperatur befindenden externen Ront-
genquelle emittiert wurden. Auf die Prisentation der gemessenen Spektren soll daher
an dieser Stelle verzichtet werden. Bei der Analyse des Rauschens des Detektorsi-
gnals wurde nur ein geringer zusitzlicher Beitrag zum erwarteten Rauschen trotz
der starken Vibrationen, die durch den Betrieb des Pulsrohrenkiihlers verursacht
werden, festgestellt. Neben einem konstanten weifen Rauschen, das vom SQUID-
Magnetometer erzeugt wurde, und einem von der Frequenz mit 1/f abhingigen
Rauschens, das seine Ursache in den magnetischen Momenten des Sensors hat, wurde
nur ein geringer zusétzlicher Beitrag gemessen. Prinzipiell ist es daher absehbar, dass
auch in einem Pulsrohrenkiihler Rontgenfluoreszenzstrahlung mit einer sehr hohen
Energieauflosung mit Hilfe eines magnetischen Kalorimeters nachgewiesen werden
kann.



8. Zusammenfassung

In der hier vorliegenden Arbeit wurde die Entwicklung eines metallischen magneti-
schen Kalorimeters fiir die hochauflésende Rontgenspektroskopie diskutiert. Es wur-
de zunichst ein kurzer Einblick in das Gebiet der Rontgenastronomie gegeben und
die verschiedenen technischen Mdoglichkeiten aufgezeigt, mit denen man hochauf-
16sende Rontgenspektroskopie betreiben kann. Dazu gehdren neben den wellenlén-
genabhingigen Spektrometern auch Tieftemperaturdetektoren wie die Halbleiter-
Thermistoren, die supraleitenden Phaseniibergangsthermometer (TES), die supra-
leitenden Tunneldioden (STJ) und die metallischen magnetischen Kalorimeter.

Der in dieser Arbeit entwickelte Tieftemperaturdetektor basiert auf dem Kon-
zept eines metallischen magnetischen Kalorimeters. Der Detektor besteht aus einem
metallischen Rontgenabsorber und einem paramagnetischen Temperatursensor aus
einer verdiinnten Legierung aus Gold und dem Seltenerdenmetall Erbium. Beide
Systeme stehen in gutem thermischen Kontakt zueinander und sind iiber eine hin-
reichend schwache thermische Ankopplung mit einem Wiarmereservoir verbunden.
Uber die Temperaturabhiingigkeit der Magnetisierung des paramagnetischen Sen-
sors ist es moglich, die Temperatur des Kalorimeters zu messen. Ein Energieeintrag
in den Detektor, z.B. durch ein absorbiertes Rontgenquant, fiihrt zu einer Tempera-
turerh6hung im Sensor und damit zu einer Anderung der Magnetisierung. Diese wird
mit Hilfe eines rauscharmen zweistufigen SQUID-Magnetometers préizise gemessen.

In der Diskussion der physikalischen Eigenschaften des Sensormaterials konnte ge-
zeigt werden, dass die gemessene Magnetisierung und die gemessene Warmekapazitat
des Sensormaterials in guter Ubereinstimmung mit den theoretischen Voraussagen
unter Berticksichtigung der vorhandenen Wechselwirkungen zwischen den magneti-
schen Momenten stehen. Durch die Kenntnis der physikalischen Eigenschaften des
Sensormaterials und des Einflusses der Geometrie ist es moglich gewesen, eine Op-
timierung der Signalgrofie zu erreichen. Die zu erwartende Signalgrofe und die er-
wartende Magnetisierung konnten fiir das in dieser Arbeit entwickelte metallische
magnetische Kalorimeter mit einem zylinderférmigen Sensor simuliert werden. Eini-
ge Parameter sind jedoch durch das zur Verfiigung stehende SQUID-Magnetometer
mit seinen gegebenen Detektionsschleifen festgelegt. Das in dieser Arbeit verwendete
magnetische Kalorimeter besitzt einen zylindrischen Sensor mit einem Radius von
r = 25 pum und einer Hohe von h = 8 um. Der Sensor besteht aus einer Legierung
aus Gold und Erbium und hat eine Erbiumkonzentration von 600 ppm. Er ist mit
einem metallischen Absorber aus Gold verbunden. Dessen Dicke betridgt 5 um und
der Absorber hat eine Fliche von 180 x 180 um?.

Die Experimente wurden bei tiefen Temperaturen in einem Heliumbad-Kryostaten
und in einem Pulsrohrenkiihler durchgefiihrt. Beide Kryostate verfiigen iiber eine
Elektronenspin-Entmagnetisierungsstufe. Der Detektor wurde bei einer Temperatur
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von 35mK und einem Magnetfeld von etwa 3,0mT betrieben. Die Dicke des Ab-
sorbers war so gewahlt, dass Rontgenquanten mit einer Energie von 6 keV mit einer
Quanteneffizienz von mehr als 98 % im Absorber gestoppt werden kénnen. Zur Cha-
rakterisierung der Eigenschaften des Detektors wurde das Rontgenspektrum einer
%TFe-Quelle gemessen. Das Isotop *°Fe zerfiillt iiber einen Elektronen-Einfang-Prozess
in 5®Mn. Die Energieauflosung des Detektors kann durch eine Analyse der gemesse-
nen Linienform der K,-Linie von Mangan bestimmt werden. Fiir das in dieser Arbeit
entwickelte metallische magnetische Kalorimeter ergibt sich fiir die Energieauflosung
eine instrumentelle Halbwertsbreite von AFpwnav = 2,70 = 0,05eV. Das entspricht
einem Auflésungsvermogen des Detektors von E/AEpway =~ 2200. Damit sind ma-
gnetische Kalorimeter neben den TES-Kalorimetern, die einzigen energiedispersiven
Detektoren, mit denen ein Auflésungsvermdgen von iiber 2000 erreicht wurde. Die
Linienform der K-Linie kann dazu benutzt werden, auf den chemischen Bindungs-
zustand des Mangans zu schliefsen.

In einem kurzen Ausblick wurden Experimente mit einem Detektor mit einer mé-
anderférmigen Detektionsspule zum Nachweis von Rontgenquanten gezeigt. Eben-
falls wurden Experimete zur Messung von Rontgenfluoreszenzstrahlung mit einem
metallischen magnetischen Kalorimeter in einem Pulsrohrenkiihler dargestellt. Da-
zu wurde ein spezieller Detektoraufbau entwickelt, mit dessen Hilfe man am Ende
des Kiihlfingers des Pulsrohrenkiihlers Rontgenquanten nachweisen konnte. In letzter
Zeit wurden Fortschritte bei der Mikrostrukurierung von mianderférmigen Detekto-
ren erzielt. So konnte z.B. zum ersten Mal das Sensormaterial Au:Er direkt auf einen
maanderformigen Detektor aufgesputtert werden. Dabei ergaben die Messungen der
Eigenschaften des Materials unter anderem fiir den Verlauf der Magnetisierung eine
gute Ubereinstimmung mit den theoretischen Vorhersagen.

Fiir das Konzept eines metallischen magnetischen Kalorimeters gibt es ein brei-
tes Anwendungsspektrum. So besteht unter anderem eine Zusammenarbeit mit dem
Max-Planck-Insitut fiir Kernphysik in Heidelberg zur Entwicklung eines Detektors
fiir den Nachweis und die Energiebestimmung von Atomen und Molekiilen aus einem
lonen-Speicherring. Ein weiteres Projekt beschiftigt sich mit der prézisen Messung
des Energiespektrums von Rhenium (**"Re) im Rahmen des MARE-Projekts (Mi-
crocalorimeter Arrays for a Rhenium Experiment). Aus der Form des Spektrums
am Endpunkt kann zumindest eine obere Abschétzung fiir die Neutrinomasse ge-
wonnen werden. Auch ist die Entwicklung einer hochauflésenden 'Rontgen-Kamera’,
bestehend aus tausenden von einzelnen Rontgendetektoren, als hochauflésendes In-
strument fiir die Rontgenastronomie von immensem Nutzen. Fiir den Betrieb und die
Auslesung einer grofen Zahl an Detektoren sind jedoch noch nicht alle technischen
Probleme gel6st.

Trotz aller noch zu bewéltigenden Problemen ist ein magnetisches Kalorimeter
auf Grund des hier gezeigten hohen Auflésungsvermogens und der hier aufgezéhl-
ten unterschiedlichen Anwendungen ein geeignetes und unverzichtbares Nachweisin-
strument fiir die hochauflésende Rontgenspektroskopie, welches in naher Zukunft in
vielfaltiger Weise zum Verstidndis der Natur beitragen wird.
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