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Die vorliegende Diplomarbeit beschreibt die Entwicklung und Charakterisierung ei-
nes metallisch magnetischen Kalorimeters fiir die Untersuchung der dissoziativen
Rekombination molekularer Ionen. Ein metallisch magnetisches Kalorimeter besteht
aus einem paramagnetischen Temperatursensor, der sich in einem schwachen aufie-
ren Magnetfeld befindet. Ein Energieeintrag im Detektor, hervorgerufen durch die
Absorption eines Teilchens, fiihrt geméf dem kalorimetrischen Messprinzip zu einer
Anderung der Temperatur des Sensors. Die damit verbundene Anderung der Magne-
tisierung kann mit Hilfe eines rauscharmen de-SQUID-Magnetometers sehr prézise
in Form einer Flussénderung gemessen werden und stellt ein Mafs fiir die im Detektor
deponierte Energie dar.

Bei dem im Rahmen dieser Arbeit entwickelten Detektor wurde nicht nur die supra-
leitende Detektionsschleife sondern erstmals auch der paramagnetische Sensor mi-
krostrukturiert. Anhand von temperaturabhéngigen Messungen der Magnetisierung
und der Warmekapazitiat wird gezeigt, dass sich die Eigenschaften des gesputterten
Au:Er-Sensors nicht von den Eigenschaften des Ausgangsmaterials unterscheiden.
Ferner werden Energieauflosung und Form der Pulsantwort des Detektors sowie die
im Experiment auftretenden Rauschquellen als Funktion der Temperatur und des
magnetischen Feldes diskutiert.

Development of a fully microstructured metallic

magnetic calorimeter

This thesis describes the development and characterization of a metallic magnetic
calorimeter for studying the dissociative recombination of molecular ions. A metallic
magnetic calorimeter consists of a paramagnetic temperature sensor positioned in
a weak magnetic field. According to the calorimetric detection principle, the depo-
sition of energy in the detector due to the impact of a massive particle or a x-ray
photon causes a rise of temperature and results in a change of magnetization of the
sensor. This is detected very precise as a change of magnetic flux in a low-noise
high-bandwidth de-SQUID magnetometer and acts as a measure of the deposited
energy.

For the detector developed in this work not only the superconducting meander-
shaped pickup coil but also for the first time the paramagnetic sensor were mi-
crostructered. By means of temperature dependent measurements of magnetization
and heat capacity it is shown that the thermodynamic properties of the sputtered
Au:Er-sensor do not differ from the properties of bulk-material. We also discuss the
energy resolution, the shape of the pulses and noise of the detector as a function of
temperature and magnetic field.
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1. Einleitung

Auf der Suche nach potentiellen Sternentstehungsgebieten sind in den letzten Jah-
ren verstéarkt interstellare Nebel in den Fokus der naturwissenschaftlichen Forschung
geriickt. Diese Nebel bestehen hauptsichlich aus interstellarem Gas und Staub.
Typische Temperaturen liegen im Bereich von 20K bis 50 K und fiir Gasdichten
wurden Werte von bis zu 10° Atome/cm?® gemessen. Aufgrund der vergleichsweise
geringen Temperatur und niedrigen Dichte sollten in interstellaren Nebeln nur sehr
elementare chemische Reaktionen ablaufen. Spektroskopische Messungen zeigen da-
gegen die Existenz sehr komplexer organischer Molekiile.

Elektron-Ton-Rekombinationen stellen eine wichtige Gruppe von Reaktionsmecha-
nismen dar, die zur Bildung solch komplexer Molekiile fithren konnen. Ein Vertre-
ter dieser Gruppe ist die dissoziative Rekombination molekularer Ionen. Bei diesem
Mechanismus rekombiniert ein molekulares Ton mit einem freien Elektron. Als Re-
sultat entstehen zwei neutrale Molekiilfragmente, die in nachfolgenden Prozessen zu
komplexeren Molekiilen reagieren kénnen. Eingehende experimentelle wie auch theo-
retische Untersuchungen der Dynamik der dissoziativen Rekombination sind not-
wendig, um die in interstellaren Nebeln ablaufenden Vorgénge vollstéindig beschrei-
ben zu konnen. Fiir den direkten Vergleich zwischen Theorie und Experiment ist
es hierbei erforderlich, dass die experimentellen Randbedingungen weitgehend den
Grundannahmen der theoretischen Modelle entsprechen. Da man bei der Beschrei-
bung der dissoziativen Rekombination im Allgemeinen aus Griinden der Komplexitét
annimmt, dass sich die Ionen im Schwingungs- und Rotationsgrundzustand befinden,
sollte im Experiment die Moglichkeit bestehen, die Ionen derartig zu préaparieren.

Ein moglicher experimenteller Zugang zur dissoziativen Rekombination ist durch
die Verwendung von Ionenspeicherringen mit Elektronentargets gegeben. Derartige
Experimente wurden in der Vergangenheit unter anderem am Max-Planck-Institut
fiir Kernphysik (MPI-K) am Testspeicherring (TSR) durchgefiihrt. Dieser Ring ist
mit einem sog. Elektronen-Kiihler ausgestattet, der zum einen eine Kiihlung der
Schwingungszustdnde der durch die Beschleunigung hochangeregten Molekiilionen
iiber superelastische Stofe erlaubt [Wol04] und zum anderen die an der dissoziativen
Rekombination beteiligten Elektronen erzeugt. Da die Abregung der Rotationszu-
stdnde ausschlieflich tiber Strahlungsaustausch mit der Umgebung erfolgt, war die-
se bislang durch die Umgebungsstrahlung (300 K) des Speicherringes limitiert. Aus
diesem Grund wird momentan am MPI-K ein kryogener Ionenspeichering (CSR)
entwickelt, der bei einer Temperatur von 2K arbeiten wird [Zaj05] und somit eine
Abregung der Ionen bis zum Rotationsgrundstand erlaubt.
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Riickschliisse {iber die bei der dissoziativen Rekombination ablaufenden Prozesse
konnen aus den Energien der dabei entstandenen Molekiilfragmente gezogen werden.
Die bisher fiir die Energiemessung eingesetzten Detektoren sind aber entweder fiir
den Betrieb in einer kryogenen Umgebung ungeeignet oder besitzen nicht die benotig-
ten Nachweiseffizienzen. Im Gegensatz dazu sind Tieftemperatur-Teilchendetektoren,
wie z.B. metallisch magnetische Kalorimeter, supraleitende Phaseniibergangsthermo-
meter oder Halbleiter-Thermistoren, fiir den Einsatz in einer kryogenen Umgebung
bestens geeignet und zeigen Nachweiseffizienzen von nahezu 100%.

In Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde ein Prototyp eines vollstandig mi-
krostrukturierten metallisch magnetischen Kalorimeters fiir die Detektion massiver
Teilchen mit Energien zwischen 1keV und 100keV entwickelt. Als experimentelle
Randbedingungen sind eine Nachweiseffizienz des Detektors von annahernd 100 %, ei-
ne Energieaufldsung von 500 eV bei 100 keV, eine Zahlrate von bis zu 1000 Teilchen /s
sowie eine grofie sensitive Fliche (A > 1 mm?) zu nennen.

In Kapitel 2 werden die physikalischen Grundlagen eines metallisch magnetischen
Kalorimeters beschrieben. Das paramagnetische Sensormaterial Au:Er wird sowohl
im Modell wechselwirkungsfreier als auch im Modell wechselwirkender magnetischer
Momente diskutiert. Weiter werden Einfliisse der Kernspins von Gold und Erbi-
um auf die thermodynamischen Eigenschaften des Sensormaterials erlautert. Im An-
schluss daran werden die Grundlagen der in dieser Arbeit verwendeten Detektoren
mit méanderformiger Detektionsspule diskutiert.

In Kapitel 3 werden die experimentellen Grundlagen beschrieben. Hierbei wird
eine Einfithrung in die Erzeugung tiefer Temperaturen mit Hilfe eines sog. ADR-
Kryostaten gegeben. Weiter erfolgt eine Beschreibung der Funktionsweise eines zwei-
stufigen de-SQUID-Magnetometers, das als empfindlicher Detektor fiir magnetischen
Fluss einen wichtigen Bestandteil eines metallisch magnetischen Kalorimeters dar-
stellt. Ferner wird die Herstellung der einzelnen Detektorkomponenten sowie der
experimentelle Aufbau erlautert.

In Kapitel 4 werden die experimentellen Ergebnisse vorgestellt. Hierbei wird zu-
nachst die gemessene Magnetisierung der mikrostrukturierten Au:Er-Sensoren fiir
hohe und tiefe Temperaturen diskutiert. Im Anschluss daran wird eine Messung der
Pulshéhen mit einer numerischen Simulation verglichen. Ferner wird die Pulsform
als Funktion der Temperatur unter Einbeziehung fritherer Arbeiten diskutiert. Zur
Demonstration des Potentials des entwickelten Detektors wird das gemessene Spek-
trum einer *°Fe-Quelle gezeigt und anhand der auftretenden K,-Linie von Mangan
die Energieauflosung des Detektors bestimmt. Abschliefsend werden im Rahmen einer
Rauschanalyse die einzelnen Beitrage zum magnetischen Flussrauschen diskutiert.



2. Physikalische Grundlagen

2.1 Detektionsprinzip eines magnetischen Kalorimeters

Das Detektionsprinzip eines magnetischen Kalorimeters beruht auf dem ersten Haupt-
satz der Thermodynamik. Anhand Abbildung 2.1 soll erklart werden, wie das kalo-
rimetrische Prinzip zur Messung der Energie massiver Teilchen oder einzelner Ront-
genquanten! verwendet werden kann.

A

Absorber

Sensor

i

bttt — Magnetometer
bt

% Schwache therm. Ankopplung

Warmebad

Abb. 2.1: Schematische Darstellung eines magnetischen Kalorimeters.

Ein paramagnetischer Sensor bildet den Hauptbestandteil eines magnetischen Ka-
lorimeters. Dieser Sensor ist schwach an ein Warmebad der Temperatur T' gekoppelt
und befindet sich in einem schwachen duferen Magnetfeld H. Ferner steht der Sensor
in gutem thermischen Kontakt mit einem Absorber fiir Rontgenquanten oder massive
Teilchen. Alternativ kann der Sensor selbst als Absorber dienen. Ein Energieeintrag

0 F im Detektor fithrt zu einer Temperaturerhéhung 67", die sich in linearer Naherung
durch

OE

0T ~
Otot

(2.1)

berechnen lésst, wobei Cl; die Gesamtwarmekapazitit des Kalorimeters bezeichnet.

In der vorliegenden Arbeit verwendete Bezeichnung fiir Photonen, deren Energie im Bereich
zwischen 1keV und 100keV liegt.
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Die eigentliche Energiemessung lésst sich somit auf eine Messung der Temperatur-
anderung 071" reduzieren.

Aufgrund des paramagnetischen Verhaltens des Sensormaterials bewirkt die Tem-
peraturerhbhung 67" eine Anderung der Magnetisierung des Sensors. Diese kann als
Anderung des magnetischen Flusses durch ein empfindliches Magnetometer gemessen
werden. Fiir hinreichend kleine Energieeintrige (07 < T') ist die Magnetisierungs-
anderung durch

oM OM OFE
M~ —0T ~ —
o (9T(s IT Ciot

(2.2)

gegeben.

Aus Gleichung 2.2 kénnen zwei Forderungen an den Aufbau eines magnetischen
Kalorimeters abgeleitet werden, die zu einer Maximierung des Detektorsignals fiih-
ren. Zum einen sollte das Sensormaterial im eingesetzten Temperaturbereich eine
grofe Magnetisierungsédnderung OM /0T aufweisen und zum anderen sollte der De-
tektor eine moglichst geringe Gesamtwérmekapazitit Cio besitzen. Viele Anwendun-
gen benotigen zusatzlich kurze Thermalisierungszeiten, um hohe Zahlraten gewéhr-
leisten zu kénnen.

Die Forderung nach einer geringen Warmekapazitét lasst sich durch Betrieb des
Detektors bei tiefen Temperaturen gewahrleisten, da hier sowohl der phononische
(Cpn o< T?) als auch der elektronische (Ce o< T') Beitrag der Wirmekapazitit be-
sonders klein sind. Zudem werden thermische Rauschbeitrige (Nyquist-Rauschen)
und thermodynamische Energiefluktuationen (siehe Abschnitt 2.3.1), die sich nega-
tiv auf die erreichbare Energieauflosung auswirken, entscheidend verringert. Typische
Arbeitstemperaturen eines magnetischen Kalorimeters liegen daher im Bereich von
10mK bis 100 mK. Die Einbettung magnetischer Ionen in metallische Wirtskristalle
garantiert eine grofte Temperaturabhéngigkeit der Sensormagnetisierung, auch bis in
den Bereich tiefer Temperaturen. Auferdem bewirkt die starke Kopplung zwischen
den Leitungselektronen des Metalls und den lokalisierten magnetischen Momenten
eine schnelle Thermalisierung, die zu kurzen Anstiegszeiten des Detektionssignals
fiihrt.

2.2 Beschreibung des Sensormaterials Au:Er

2.2.1 Allgemeine Eigenschaften von Au:Er

In der vorliegenden Arbeit wurde als Sensormaterial eine Legierung aus dem Edel-
metall Gold (Au) und geringen Mengen des Lanthanoids Erbium (Er) verwendet.
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Gold-Atom

Er3*-lon Abb. 2.2: Schematische Darstellung eines
Gitterausschnittes einer Au:Er-Legierung.
5s- und 5p-Orbitale Die Er®*-Ionen besetzen regulire Gitter-

platze des fce-Gitters von Gold.
4f-Orbitale

Wie in Abbildung 2.2 angedeutet, besetzen die Erbiumatome regulidre Gitterplétze
des kubisch flaichenzentrierten Kristallgitters von Gold. Entsprechend ihrer Oxida-
tionszahl geben die Erbiumatome bei diesem Vorgang drei Valenzelektronen an das
Leitungsband des Wirtskristalles ab. Die resultierende Elektronenkonfiguration der
Er¥T-Tonen ist durch [Kr]4d'%4 f1'5s%5p® gegeben. Der Ionenradius betrigt in etwa
1 A. Wahrend reines Gold diamagnetisches Verhalten mit einer weitgehend tempera-
turunabhiingigen Volumensuszeptibilitit von xa, = —3,45-107° zeigt, verhalten sich
die Er®*-Tonen aufgrund ihrer unvollstéindig gefiillten 4 f-Schale paramagnetisch. Bei
Temperaturen unter 50 K dominiert dieser Anteil und die Legierung zeigt das ge-
wiinschte paramagnetische Verhalten.

Wie man aus dem Vergleich mit dem Ionenradius erkennen kann, liegt die 4f-
Schale (r4; = 0,3 A) tief im Inneren des Erbium-Tons. Damit wird das Kristallfeld
am Ort der 4f-Elektronen weitgehend durch die duferen Elektronen der 5s- und
5p-Schale abgeschirmt. Aus diesem Grund kénnen die Gesamtdrehimpulse L, S und
J geméf der Hundschen Regeln berechnet werden. Man erhélt die Werte: L = 6,
S =3/2und J = 15/2. Mit dem daraus resultierenden Landé-Faktor g; = 6/5 kann
das magnetische Moment = —gyupJ bestimmt werden [Abr70].

Fiir hohe Temperaturen (7' > 100 K) findet man gute Ubereinstimmung zwischen
der auf diese Weise theoretisch vorhergesagten und experimentell gemessenen Ma-
gnetisierung [Wil69]. Fiir tiefe Temperaturen muss beriicksichtigt werden, dass das
Kristallfeld am Ort der 4 f-Elektronen nicht vollstiandig abgeschirmt ist. Theoretisch
wird dies durch die Einfilhrung eines weiteren Potentialtermes, der die Symmetrie
des Au-Kristallgitters aufweist, beschrieben. Durch den Einfluss des Kristallfeldes
wird die 16-fache Entartung des Er®*-Grundzustandes aufgehoben. Die Energie-
zustdnde werden nun durch eine Reihe veschiedener Multipletts (I's-, [';-Doublett,
3xT'g-Quartett) beschrieben. Das energetisch niedrigste Multiplett ist dabei durch
ein I'7-Kramers-Doublett gegeben. Die Energieaufspaltung im Nullfeld zwischen dem
Grundzustand und dem ersten angeregten Multiplett wurde mehrfach auf verschie-
dene Weise gemessen (|[Wil69], [Sj675], [Dav73|). Der zur Zeit vermutlich genaueste
Wert stammt aus Neutronenstreuexperimenten und betriagt AE/kg = 17K [Hah92].
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Im Fall tiefer Temperaturen und kleiner magnetischer Felder ist es also moglich,
das Verhalten der Au:Er-Legierungen als Zwei-Niveau-System mit einem effektiven
Quasi-Spin von S = 1/2 und einem effektiven, isotropen Landé-Faktor von § = 34/5
zu beschreiben [Abr70].

2.2.2 Au:Er im Modell wechselwirkungsfreier magnetischer Momente

In Kapitel 2.1 wurde gezeigt, dass bei einem magnetischen Kalorimeter die Mes-
sung der Teilchenenergie bei bekannter Warmekapazitit Ci,y auf die Messung einer
Temperaturanderung reduziert wird. Als Temperaturinformation dient die Magneti-
sierung eines paramagnetischen Sensormaterials. Um mit Hilfe der Gleichung 2.2 die
Teilchenenergie aus der Temperaturerhéhung bestimmen zu konnen, ist die Kennt-
nis der Warmekapazitdt und der Temperurabhéngigkeit der Magnetisierung 0M /9T
erforderlich. Beide Grofen werden durch die Gleichgewichtsthermodynamik beschrie-
ben und sind daher theoretisch berechenbar.

Fiir die thermodynamische Beschreibung wechselwirkungsfreier magnetischer Mo-
mente verwendet man den aus der statistischen Physik bekannten Ausdruck fiir die
freie Energie:

F=—-NkgTlhz (2.3)

Hier bezeichnet N die Anzahl magnetischer Momente, kg = 1,38 - 10723J/K die
Boltzmann-Konstante, T" die Temperatur und z die Ein-Teilchen-Zustandssumme

E

z= Z e BT, (2.4)

%

Die Grofsen E; stellen die einem magnetischen Moment zugénglichen Energieeigen-
werte dar.

Aus den Gleichungen 2.3 und 2.4 erhalt man durch Bildung der thermodynami-
schen Ableitungen die Warmekapazitit C', die Magnetisierung M und deren Ablei-
tung nach der Temperatur OM /0T

c = ké\;z{<E2>—<E>2}, (2.5)

Vo _g<g_§>, (2.6)

= veni(Tam) - s) oD
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05 T T T T T

Abb. 2.3: Warmekapazitit Cy eines Zwei-
Niveau-Systems mit der Energieaufspal-
tung F = gupB als Funktion der reduzier-
ten Temperatur kpT/E. Zusitzlich sind
Néherungen fir ' < E/kgund T > E/kp
angegeben.

Bei der Beschreibung der allgemeinen Eigenschaften von Au:Er in Abschnitt 2.2.1
zeigte sich, dass Au:Er bei tiefen Temperaturen und kleinen Magnetfeldern wie ein
effektives 2-Niveau-System behandelt werden kann. In einem aufteren Magnetfeld B
besitzen die magnetischen Momente der Er®*-Ionen zwei mogliche Orientierungen,
deren zugehorige Energieeigenwerte durch

By, = mggusB (2.8)

gegeben sind. Hier bezeichnet mg = £1/2 die z-Komponente des Quasi-Spins S,
pus = 9,27 - 10724J /T das Bohr’sche Magneton und B den Betrag des duReren ma-
gnetischen Feldes.

Wirmekapazitit und Magnetisierung der Er*T-Ionen konnen mit Hilfe der Glei-
chungen 2.5 und 2.6 bestimmt werden. Fiir die Warmekapazitat der wechselwirkungs-
freien magnetischen Momente im &ufseren Magnetfeld B erhélt man:

OZ:NkB(

b )2 ( e (2.9)

kgT eB/keT | 1)2’

wobei Y = gupB die Energieaufspaltung des 2-Niveau-Systems bezeichnet. Der all-
gemein als Schottky-Anomalie bezeichnete Verlauf der Warmekapazitét ist in Abbil-
dung 2.3 dargestellt. Das Maximum der Warmekapazitéit liegt bei kgT/E = 0,42 und
damit bei der Temperatur, die in etwa der halben Energieaufspaltung F entspricht.
Die Warmekapazitiat betragt fiir diesen Fall Cy = 0,44 Nkg.
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1400 T T

- 300ppm //Curie
1200 | - 775ppm // ]
'g' /
< 1000 )/ i
—_— / 7
= 800 / 7 Abb. 2.4: Verlauf der berechneten Magne-
(o] I~ 7 -1
5 /o 7 Curie tisierung M fiir zwei Au:Er-Legierungen
) / . . - . .
@ 600 y 7 7 mit unterschiedlichen Konzentrationen in
Q . .
S 400 / e i einem Magnetfeld von 5mT. Die Wechsel-
] . . ..
= = wirkung der Er®*-Tonen wurde vernachlis-
200 - T sigt. Ebenfalls eingezeichnet sind die ent-
0 ! ! sprechenden Curie-Naherungen.
0 50 100 150

Inv. Temperatur 1/T [1/K]

Fiir die Magnetisierung M der Au:Er-Legierung (S = 1/2) findet man:

1N _
M = 57791 tanh(h) (2.10)
mit dem Argument
gusB
p= KB (2.11)

2T

Der Verlauf der Magnetisierung ist fiir zwei verschiedene Erbium-Konzentrationen
in Abbildung 2.4 dargestellt. Im Grenzfall hoher Temperaturen (h < 1) kann 2.10
nach h entwickelt werden und man erhélt den als Curie-Gesetz bekannten Zusam-
menhang

N e 1y are)® H
M ~ pp— 1 H=\=. 2.12
pop7 S (S + )3kBT AT (2.12)

Dabei entspricht pg = 47-107"Vs/Am der magnetischen Permeabilitit des Vakuums
und A der sogenannten Curie-Konstante. Fiir tiefe Temperaturen (h > 1) weicht
die Magnetisierung von dem durch das Curie-Gesetz vorhergesagten Verhalten ab.
Dies ist darauf zuriickzufiihren, dass im Limes 7" — 0 alle magnetischen Momente
parallel zum Magnetfeld ausgerichtet sind. Die Magnetisierung erreicht damit einen
Sattigungswert, der durch M = %%QHB gegeben ist.
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Detektorsignal

Die Deposition einer Energie 0 im Detektor fiihrt, wie in Abschnitt 2.1 beschrie-
ben, zu einer Anderung 6M der Magnetisierung des Sensors. Um bei der Diskussion
des Detektorsignals unabhéngig von der verwendeten Sensorgeometrie zu sein, wird
im Folgenden das magnetische Moment des Sensors betrachtet. Dieses ist mit der
Magnetisierung iiber

sm=V-6M (2.13)

verkniipft. Angenommen das thermodynamische Verhalten des Sensors wére aus-
schliefslich durch das bisher beschriebene, wechselwirkungsfreie Spinsystem bestimmt,
so wiirde der Energieeintrag 6 £ zum Umklappen von dN Spins fiihren. Jeder die-
ser Spins nimmt die Energie gugB auf und dndert den Betrag des magnetischen
Momentes um gug. Die gesamte Anderung des magnetischen Momentes wire damit
durch

oE
om= — 2.14
m=" (214
gegeben. Das Detektorsignal dm steigt in dieser Betrachtungsweise proportional zu
1/B an, da die Zeeman-Aufspaltung mit kleiner werdendem Magnetfeld abnimmt

und bei konstantem Energieeintrag mehr Spins umgeklappt werden kénnen.

Um zu einer realistischeren Beschreibung eines magnetischen Kalorimeters zu ge-
langen, miissen weitere thermodynamische Systeme in das Modell aufgenommen
werden. Hierzu zdhlen das System der Leitungselektronen sowie das System der
Phononen. Der Beitrag der Leitungselektronen zur spezifischen Warme ist durch
ca = T mit ya, = 7,29 - 107* J/mol K? |Kit02] geben, withrend die spezifische Wiir-
me des phononischen Systems ¢y, = 37% mit 3 = 4,57 - 107* J/mol K* betrigt. Der
Koeffizient  wurde im Rahmen einer Debye-Naherung mit der Debye-Temperatur
Oaw = 162K [Ens05] berechnet. Aufgrund der T3- Abhingigkeit ist der Beitrag
der Phononen zur Gesamtwarmekapazitiat im betrachteten Temperaturbereich ver-
gleichsweise gering und wird daher im Folgenden vernachléssigt. Die zusétzlich auf-
tretende Warmekapazitdat der Elektronen bewirkt, dass nur der Bruchteil

Cy

6F, = — %
27 0,1 Oy

oFE (2.15)
der urspriinglich deponierten Energie 6 F in das Spinsystem gelangt. Cy bzw. Cg
bezeichnen hier die Warmekapazitdten des Spinsystems bzw. des Systems der Lei-
tungselektronen.
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Durch Beriicksichtigung der Warmekapazitiat der Leitungselektronen, dndert sich
die Magnetfeldabhéngigkeit des Detektorsignals grundlegend. In Abbildung 2.5 ist
die Anderung des magnetischen Moments fiir einen quaderférmigen Au:Er-Sensor der
Grofse Imm x 1mm X 3 pum mit einer Konzentration von 775 ppm bei der Absorp-
tion eines Teilchens der Energie 5,9keV fiir zwei verschiedene Temperaturen darge-
stellt. Fiir kleine Magnetfelder wichst der in das Spinsystem fliefende Energieanteil
quadratisch mit B, so dass das Dektorsignal eine lineare Abhéngigkeit in B zeigt.
Bei mittleren Magnetfeldern durchlauft das Detektorsignal ein temperaturabhangi-
ges Maximum. In diesem Maximum entspricht die Warmekapazitéit des Spinsystems
ungefdhr der Warmekapazitdt der Leitungselektronen: Cy(Bpax,T) = Ca(T). Bei
hohen Magnetfeldern fliefst fast die gesamte deponierte Energie in das Spinsystem,
so dass die Magnetfeldabhéngigkeit durch 2.14 gegeben und demnach proportional
zu 1/B ist.

2.2.3 Au:Er im Modell wechselwirkender magnetischer Momente

Das bislang betrachtete Modell der Er®*-Tonen in Gold beriicksichtigt zwar die Wech-
selwirkung der Ionen mit dem Kristallfeld und einem dufseren Magnetfeld, nicht aber
deren Wechselwirkung untereinander. Es ist fiir eine qualitative Beschreibung des
Detektorsignals gut geeignet, liefert allerdings keine quantitative Ubereinstimmung
zwischen Theorie und Experiment. Um diese Ubereinstimmung zu erreichen, miissen
Wechselwirkungen zwischen den Er®*-Ionen in das Modell aufgenommen werden. Fiir
magnetische Momente in Metallen kommen dabei die Dipol-Dipol-Wechselwirkung,
die sog. RKKY-Wechselwirkung? und die direkte Austauschwechselwirkung in Frage.

2Der Name der Wechselwirkung leitet sich aus den Namen der Physiker M. A. Rudermann, C.
Kittel, T. Kasuya und K. Yosida ab, die diesen Mechanismus vorgeschlagen haben.
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Da der Radius der 4 f-Schale im Vergleich zum Ionenradius klein ist (vgl. Abschnitt
2.2.1), ist der Uberlapp der Wellenfunktionen zweier verschiedener Ionen klein. Ei-
ne direkte Austauschwechselwirkung zwischen den Ionen kann somit vernachlassigt
werden.

Dipol-Dipol-Wechselwirkung

Die Dipol-Dipol-Wechselwirkung zweier paramagnetischer Ionen wird durch einen
Zusatzterm im Hamilton-Operator beschrieben, der von den magnetischen Momen-
ten p; und p; an den Orten r; bzw. r; abhiangt. Aufgrund der Isotropie des Landé-
Faktors im I'7-Doublett kann er mit Hilfe der Quasi-Spins S, und S ; wie folgt dar-
gestellt werden®:

1—3(8; - #;)(S; #45) /(S - S’j).

Dipol Ho , ~ 2 3(& ol
p{Divol _ HO 2%e)? (S, - S, 2.1
ij AW(QNB)( r) ( J) (2kpry;)? (2.16)
FDipol

Hier steht #;; fiir den Einheitsvektor in Richtung r;—r; und r;; ist der Abstand
zwischen den betrachteten Momenten an den Orten 7; und r;. Die Dipol-Dipol-
Wechselwirkung ist anisotrop und hat auf der hier definierten Langenskala eine Gro-
e von I'pipor = 0,0343 eV, die mit zunehmender Entfernung proportional zu 1/ T?j
abnimmt.

RKKY-Wechselwirkung

Die RKKY-Wechselwirkung basiert auf der Austauschwechselwirkung der lokalisier-
ten 4 f-Elektronen mit den Leitungselektronen des Wirtskristalles Gold. Es handelt
sich um eine indirekte Austauschwechselwirkung, die charakteristisch fiir magneti-
sche Momente in verdiinnten paramagnetischen Legierungen ist.

Die Beschreibung der RKKY-Wechselwirkung erfolgt ebenfalls iiber einen Zusatz-
term im Hamilton-Operator. Er setzt sich zusammen aus der Summe der Wechsel-
wirkungsterme fiir jeweils zwei magnetische Momente ¢ und j. Diese kénnen mit Hilfe
der effektiven Spins nach [Fle03] wie folgt ausgedriickt werden:

Plos— 12 AV2mr kb - -
HEKKY — 72 9 (ng 3 ) T (8, §,)F(2kery;). (2.17)
FR:(FI(Y

3Hier wurde kiinstlich der Fermi-Wellenvektor kp = 1,2 - 10'°m™! der Leitungselektronen in
Gold eingefiihrt, um den quantitativen Vergleich mit der RKKY-Wechselwirkung zu erleichtern.
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Abb. 2.6: Verlauf der Magnetisierung (links) und der spezifischen Wérme (rechts) ei-
nes Au:Er-Sensors mit einer Konzentration von 300 ppm fiir verschiedene Magnetfelder als
Funktion der Temperatur. Messwerte sind als Datenpunkte eingezeichnet. Die durchgezoge-
nen Linien entsprechen numerischen Berechnungen mit Hilfe der Methode der numerischen
Diagonalisierung. Als Wechselwirkungsparameter wurde aw = 5 angenommen [Fle03].

Die sog. Austauschenergie J gibt die Starke der Wechselwirkung zwischen den lo-
kalisierten 4 f-Elektronen und den Leitungselektronen des Goldkristalles an. Ferner
bezeichnet V}, das Volumen der primitiven Elementarzelle und m} die effektive Mas-
se eines freien Elektrons in Gold. Zusétzlich zum effektiven Landé-Faktor g tritt in
2.17 der Landé-Faktor gy eines freien Er®*-Ions auf. Aufgrund der Kittel-Funktion
F(p) = (cosp— % sin p)/p? zeigt die RKKY-Wechselwirkung oszillierendes Verhalten
und fallt proportional zu 1/ r?j ab. Das gleiche Abstandsverhalten trat in 2.16 auf.
Die Stiarke der RKKY-Wechselwirkung kann somit durch Einfiihrung eines Wechsel-
wirkungsparameters « relativ zur Dipol-Dipol-Wechselwirkung angegeben werden:

r
o= —EEY (2.18)
I‘Dipol

Um die thermodynamischen Grofen C'; M und OM /0T unter Einbeziehung der
Wechselwirkungen zu berechnen, wurden in der Vergangenheit verschiedene nume-
rische Methoden entwickelt. Das in dieser Arbeit verwendete Verfahren geht auf J.
Schonefeld [Sch00] und A. Fleischmann [Fle03] zuriick und bindet die Wechselwir-
kung auf quantenmechanisch korrekte Art und Weise ein. Fiir eine detaillierte Be-
schreibung der sog. Methode der numerischen Diagonalisierung sei auf die zitierten
Arbeiten verwiesen.

In Abbildung 2.6 sind Messungen der Magnetisierung und der spezifischen Wiér-
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me fiir eine Au:Er-Probe mit einer Konzentration von 300 ppm bei verschiedenen
Magnetfeldern als Funktion der Temperatur dargestellt. Zusétzlich sind theoretische
Kurven eingezeichnet, die mit Hilfe des Verfahrens der numerischen Diagonalisierung
berechnet wurden. Fiir den Wechselwirkungsparameter wurde dabei ein Wert von
a = 5 angenommen. In beiden Fillen werden die experimentellen Daten gut durch
die berechneten Kurven beschrieben. Die Magnetisierung zeigt fiir hohe Temperatu-
ren das erwartete Curie-Verhalten und geht bei tiefen Temperaturen in Sattigung,
wobei der Sattigungswert gegeniiber dem wechselwirkungsfreien Modell erniedrigt
ist. Die spezifische Warme zeigt den erwarteten Verlauf einer Schottky-Anomalie.
Die Breite des Maximums ist gegeniiber dem wechselwirkungsfreien Fall anndhernd
verdoppelt. Beide Effekte wirken sich nachteilig auf ein magnetisches Kalorimeter
aus und fiithren zu einer Reduktion des Detektorsignals.

2.2.4 Das Isotop '"Er

Erbium in seiner natiirlichen Isotopenzusammensetzung liegt in Form von sechs sta-
bilen Isotopen vor. Wahrend fiinf dieser Isotope kernspinlos sind, hat das Isotop
167Er einen Kernspin von I = 7/2 und zeigt damit eine Hyperfeinstruktur. Der
Anteil von %"Er an der natiirlichen Isotopenzusammensetzung betrigt 22,9 % und
ist damit nicht vernachliissigbar. In [Sj675| wurden '"Er-Ionen in Gold mit Hilfe
von ESR-Messungen® untersucht. Die Hyperfeinstrukturkonstante wurde dabei zu
A/kg = —0,0335K und der hyperfeinverstiarkte g-Faktor zu gy = —29 bestimmt.
Mit diesen Werten konnen die Energieeigenwerte des hyperfeinaufgespalteten I';-
Kramers-Doublett berechnet werden. Abbildung 2.7 zeigt die Magnetfeldabhéngig-

keit dieser 16 Energieniveaus. Fiir kleine Felder existieren zwei Gruppen von Energie-

4Abkiirzung fir Elektronen-Spin-Resonanz.
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niveaus mit dem Gesamtdrehimpuls F' = 4 bzw. F' = 3, deren Nullfeldaufspaltung
mit 140 mK - kg vergleichsweise grof$ ist.

Die Energieaufnahme der ”Er-Ionen entspricht einer Umbesetzung der Energieni-
veaus zu hoheren Energien. Geschieht diese Umbesetzung innerhalb eines der beiden
Multipletts, so ist damit eine Anderung der Ausrichtung des magnetischen Moments
und damit der Magnetisierung verbunden. Geschieht die Umbesetzung allerdings von
dem unteren in das obere Multiplett, so ist damit nicht zwangslaufig eine Magneti-
sierungsinderung verbunden. Auf diese Weise ist es den %"Er-Ionen moglich, Energie
aufzunehmen ohne zum Signal beizutragen, was zu einer Signalreduktion fiihrt.

N
o

Au:Er 480ppm

16| ~ ¢ —e— 106mT
oo 6.6 MT
—%— 39mT
wedpees 25T
12 | —0— 1.9mT
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Abbildung 2.8 zeigt die Temperaturabhéngigkeit der gemessenen spezifische Wér-
me einer Au:Er-Legierung (480 ppm) fiir finf verschiedene Magnetfelder. Das ma-
gnetfeldabhéngige Maximum bei tiefen Temperaturen geht auf die Anregungen in-
nerhalb des Multipletts F© = 4 und die kernspinlosen Erbium-Isotope zuriick. Das
magnetfeldunabhiangige Maximum bei T' &~ 55mK stammt von Anregungen zwischen
den beiden Multipletts des Isotops '®"Er und dominiert in diesem Temperaturbe-
reich die Warmekapazitdat. Durch die zusétzlich auftretende Wéarmekapazitat wird
die Signalgrofe erheblich reduziert.

In der vorliegenden Arbeit wurden die Sensoren auf dem verwendeten Detektor
mikrostukturiert. Das hierfiir zur Verfiigung stehende Sputter-Target liegt in der
natiirlichen Isotopenzusammensetzung vor. Fiir den Vergleich von Experiment und
Theorie muss somit das Isotop "Er beriicksichtigt werden.

2.2.5 Einfluss des Kernspins von Gold auf das Detektorsignal

In der bisherigen Diskussion des Sensormaterials wurde gezeigt, dass die Warme-
kapazitit der verwendeten Au:Er-Legierungen durch die Systeme der Er®*-Ionen



2.3. Energieauflosung magnetischer Kalorimeter 15

und der Leitungselektronen des Wirtskristalles Gold beschrieben werden kann. Un-
tersuchungen des Thermalisierungsverhaltens von Au:Er-Sensoren (|F1e98|, |Go6r01])
zeigen allerdings die Existenz eines weiteren thermodynamischen Systems. Dieses
macht sich bei tiefen Temperaturen in Form einer zusétzlichen, kurzen Zeitkonstan-
te im Abklingverhalten des Detektorsignals bemerkbar. Messungen zeigen einerseits,
dass diese Zeitkonstante temperaturunabhéngig ist und linear mit dem duferen Ma-
gnetfeld anwéchst [Ens02|, und andererseits, dass die mit diesem System verbundene
Wirmekapazitit die gleiche Grofenordnung wie die Wirmekapazitit der Er®*-Ionen
hat. Zusammen mit der Beobachtung einer verhéltnismafig grofsen Warmekapazi-
tat von Auw:Er bei Temperaturen unter 1 mK [Her00| ldsst sich vermuten, dass die
zusitzliche Warmekapazitat durch das Kernquadrupolmoment des Wirtsmaterials
Gold® verursacht wird. Er**-Ionen in der Nihe der Goldkerne erzeugen elektrische
Feldgradienten und kénnen damit eine Quadrupolaufspaltung bewirken. Eine Folge
dieser Aufspaltung ist eine zuséatzliche Warmekapazitit. Untersuchungen des Ther-
malisierungsverhaltens von Ag:Er zeigen keine zusitzliche Warmekapazitit [Gor01]
und untermauern damit die aufstellte Vermutung, dass die Kernquadrupolmomente
von Gold fiir die zusétzliche Warmekapazitéit verantwortlich sind, weil die zwei na-
tiirlich vorkommenden Silber-Isotope 1°“”Ag und 1% Ag einen Kernspin von I = 1/2
und damit kein Quadrupolmoment haben.

2.3 Energieauflosung magnetischer Kalorimeter

Bei der Entwicklung magnetischer Kalorimeter stellt sich zwangslaufig die Frage,
welche Energieauflosung AFE erzielt werden kann und ob diese auf fundamentale Art
und Weise limitiert ist. Wiahrend dufere Storungen, wie elektromagnetisches Uber-
sprechen, mechanische Schwingungen oder Instabilitdten der Arbeitstemperatur, von
der Sorgfalt beim Aufbau des Detektors abhdngen und im Allgemeinen klein gehalten
werden konnen, existieren drei weitere, intrinsische Rauschquellen, die die Energie-
auflosung beeinflussen konnten. Diese sind die thermodynamischen Energiefluktua-
tionen zwischen den verschiedenen Subsystemen des Detektors (Abschnitt 2.3.1),
das magnetische Johnson-Rauschen metallischer Detektorkomponenten (Abschnitt
2.3.2) und das intrinsische Flussrauschen des verwendeten SQUID-Magnetometers
(Abschnitt 3.2.2).

5Gold kommt in der Natur ausschlieklich in Form des Isotopes '°7Au mit einem Kernspin von
I = 3/2 vor. Das zugehorige Quadrupolmoment hat einen Wert von @ = (547 £ 16) mb [Pow74].
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2.3.1 Thermodynamische Energiefluktuationen

Fiir die Diskussion des Einflusses thermodynamischer Energiefluktuationen auf die
Energieauflosung eines metallisch magnetischen Kalorimeters bietet sich das in Ab-
bildung 2.9 gezeigte thermodynamische Modell an. Es beschreibt den Detektor als
ein kanonisches Ensemble mit zwei Subsystemen. Diese reprasentieren einerseits das
Zeeman-System mit der Warmekapazitiat C'z und andererseits das System der Lei-
tungselektronen mit der Warmekapazitat C,;. Beide Systeme sind {iber die thermische
Kopplung G, miteinander verbunden. Das System der Leitungselektronen ist ferner
iiber die Kopplung G, mit einem Warmebad der Temperatur 7' verbunden. Parallel
zu beiden Kopplungen sind thermische Rauschquellen® P,. und P, eingezeichnet.

Energieeintrag
PZE

A
G c,
G

Abb. 2.9: Modell eines magnetischen Kalorimeters

ze mit zwei Subsystemen, dem Zeeman-System mit der
Wiérmekapazitit Cz und dem System der Leitungs-
Ge'®§ Fen elektronen mit der Warmekapazitit Cej. Die Groken

P,. und P, stellen fluktuierenden Warmefluss zwi-

schen den jeweiligen Subsystemen dar.
Warmebad

In [Fle03| wird gezeigt, dass die zeitliche Entwicklung der Temperaturen beider
Subsysteme durch zwei gekoppelte Differentialgleichungen beschrieben werden kann.
Aus diesen Gleichungen lasst sich das Leistungsspektrum der Energiefluktuationen
des Zeeman-Systems ableiten. Fiir den Fall 0,1 < C7/Cq < 10 erhidlt man

(2.19)

Amz@@ﬁguw> An in )

1+ (27710 f)? + ﬁl + (271 f)?

wobei  ~ Cy/(Cyz 4+ Cy) den relativen Anteil der Warmekapazitit des Zeeman-
Systems an der Gesamtwarmekapazitit angibt. Ferner repriasentieren 79 und 71 die
charakteristischen Zeitkonstanten des Sytems, die sowohl von den thermischen Leit-
fahigkeiten als auch den Warmekapazitéiten der Subsysteme abhéngen.

In dem hier diskutierten Modell ist der zeitliche Verlauf des Detektorsignals, d.h.
der Energieinhalt des Zeeman-Systems, durch E7 = Ej - p(t) mit der Punktantwort-

6Als thermische Rauschquellen werden in dieser Arbeit Fluktuationen des Warmeflusses durch
thermische Kopplungen verstanden. Thr Leistungsspektrum kann analog dem Nyquist-Rauschen zu
SPez/pet, = 4kpT °G., Jeb berechnet werden.
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funktion p(t) = B(—e~*/™ + e7t/™) gegeben. Hierbei bezeichnet 7, die Anstiegszeit
und 7 die Abfallszeit des Signals. Um das Signal-zu-Rausch-Verhéltnis im Frequenz-
raum zu berechnen, bendtigt man den Absolutwert der auf positive Frequenzen ein-
geschréankten Fouriertransformation der Punktantwortfunktion. Man erhalt:

~ N 28m
pI(f) ~ \/1 T (27Tf70)2\/1 + (27 fm)?

(2.20)

Zusammen mit dem Leistungsspektrum aus Gleichung 2.19 kann hieraus eine Néhe-
rung fiir die Energieauflosung des Detektors berechnet werden [Fle05]:

1 1/4
AEFWHM ~ 2,35\/ 4kBCe1T2 (—E) . (221)
B(l—pB)n
Anhand dieser Gleichung lassen sich drei wichtige Aussagen zur erreichbaren Ener-
gieauflésung ableiten:

e Die Energieauflosung eines magnetischen Kalorimeters ist aufgrund der endli-
chen Signalanstiegszeit 7y auf endliche Werte begrenzt und damit fundamental
limitiert.

e Die Energicauflosung ist maximal fiir den Fall, dass die Wéarmekapazitit des
Zeeman-Systems gleich der Warmekapazitiat der Leitungselektronen ist.

e Die Energieauflosung wird umso besser, je kleiner die Anstiegszeit 7y, und je
grofser die Abfallszeit 7 des Signals ist. Die Anstiegszeit ist allerdings durch
die Spin-Elektron-Relaxationszeit ¢ des Sensormaterials und die Abfallszeit
durch die fiir das Experiment benotigte Rate beschréankt.

2.3.2 Magnetisches Johnson-Rauschen

Metallisch magnetische Kalorimeter bestehen, wie der Name bereits verdeutlicht, u.a.
aus metallischen und damit elektrisch leitenden Komponenten. Zu diesen zéhlen die
verwendeten Au:Er-Sensoren, die Absorber, aber auch die haufig aus Kupfer oder
Messing gefertigen Experimenthalter, die als Wéarmebad fiir die eingesetzen Detek-
toren dienen und guten thermischen Kontakt zum Kryostaten aufweisen miissen. Die
Verwendung metallischer Komponenten ermdoglicht ein schnelles Thermalisierungs-
verhalten und somit einen schnellen Signalverlauf, verursacht allerdings auch das Auf-
treten einer zuséatzlichen Rauschquelle, dem sog. magnetischen Johnson-Rauschen.
Thermisch angeregt fithren die Elektronen innerhalb des Metalls ungerichtete und
voneinander unabhéngige Bewegungen aus. Mit diesen Bewegungen sind zeitlich fluk-
tuierende Magnetfelder verbunden, die ein Rauschen des magnetischen Flusses im
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Magnetometer bewirken. Dieses Rauschen wirkt negativ auf die erreichbare Energie-
auflosung aus.

Ein moglicher Ausgangspunkt zur quantitativen Beschreibung des magnetischen
Johnson-Rauschens ist durch die Brown’sche Bewegung der Elektronen im Metall
gegeben. Mit Hilfe der Maxwell-Gleichungen kénnen aus dieser Bewegung die Ma-
gnetfeldfluktuationen und damit das magnetische Flussrauschen berechnet werden.
Als alternativer Ausgangspunkt kann, wie in [Har68| angedeutet, das Reziprozitéts-
theorem verwendet werden. Hierbei geht man von einem Wechselstrom in der De-
tektionsschleife aus. Dieser verursacht in benachbarten Metallen Wirbelstrome, die
zu ohmschen Verlusten fiithren. Der Detektionsschleife kann somit ein frequenzab-
hingiger Widerstand R(w) zugeordnet werden. Uber das Fluktuations-Dissipations-
Theorem kann dann die spektrale Dichte des Spannungsrauschens Sy = 4kgT R(w)
in der Detektionsspule und hieraus das magnetische Flussrauschen v/Sg = +/Sy/w
berechnet werden”.

Intuitiv ist klar, dass das magnetische Johnson-Rauschen Sg proportional mit der
thermischen Energie kgT der Elektronen, der elektrischen Leitfahigkeit o des Metalls
sowie mit dessen Volumen zunimmt. Mit diesen Proportionalitdten erhélt man fiir
das gemessene Rauschen /Sy den folgenden Zusammenhang:

Sq> = /L()C\/ O'k'BTV, (222)

wobei die Proportionalitdtskonstante C von der betracheten Geometrie der Detekti-
onsschleife und der metallischen Komponente abhédngt und mit den oben diskutierten
Methoden numerisch berechnet werden kann. Fiir die in dieser Arbeit verwende-
te Médandergeometrie findet man bei optimal gewéhlter Sensorhche einen Wert von
C ~ /0.02 [Fle05]. Weitere Ausdriicke, mit denen die Beitréige des Absorbers oder
des Experimenthalters berechnet werden kénnen, sind z.B. in [Fle03] zu finden.

Um ein Gefiihl fiir die Grofenordnung des magnetischen Johnson-Rauschens zu
erhalten, wird im Folgenden die Gréfse des Rauschbeitrages fiir den in dieser Arbeit
verwendeten Au:Er-Sensor mit einer Gréffe von 1mm x Imm x 3 pm und einer
Erbium-Konzentration von 775 ppm berechnet. Der spezifische Widerstand von ver-
diinnten Au:Er-Legierungen bei Temperaturen unter 4 K ist durch p = 26,7-107% Qm
gegeben und steigt linear mit der Erbium-Konzentration an [Ara66]. Bei einer Tem-
peratur von 7" = 50mK ergibt sich damit fiir das magnetische Johnson-Rauschen des

Sensors ein Wert von v/S¢ = 1,71 u®/vHz.

"Aus dem Induktionsgesetz U = —& erhilt man fiir die iiber der Detektionsspule abfallende
Spannung den Zusammenhang U(w) = w®(w), wobei ®(w) den magnetischen Fluss durch die
Detektionsspule bezeichnet.
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2.4 Grundlagen der Detektoren mit maanderformiger Detek-
tionsspule

In der bisherigen Diskussion des Detektorsignals wurde die Anderung ém des ma-
gnetischen Moments des Sensors bei gegebenen Energieeintrag betrachtet. In dieser
geometrieunabhédngigen Betrachtungsweise ist es allerdings nicht moglich, die Signal-
grofe 6@ /6F, d.h. die Anderung des magnetischen Flusses pro Energieeintrag, quan-
titativ zu berechnen, da sie neben den thermodynamischen Eigenschaften des Sensors
auch von der Geometrie des Detektors abhéngt.

In fritheren Arbeiten wurde eine Reihe verschiedener Geometrien verwendet, die
den Bediirfnissen der jeweiligen Anwendung angepasst waren. Die in der KEinlei-
tung vorgestellte Untersuchung der dissoziativen Rekombination an kryogenen Ionen-
Speicherringen erfordert grofe Detektionsflachen bei moderater Energieauflosung.
Wie in [Bur04] gezeigt wurde, konnen derartige Anforderungen durch méanderfor-
mige Detektionsschleifen mit planaren Sensoren erfiillt werden.

2.4.1 Detektoren mit maanderformiger Detektionsspule

Abbildung 2.10 zeigt einen Schnitt durch eine maanderférmige Detektionsspule. Die
Streifen der Detektionsschleife bestehen aus einem supraleitenden Material, typi-
scherweise Niob, und sind durch eine diinne nichtleitende Schicht, z.B. SiO,, vom
dariiberliegenden Sensor der Hohe h isoliert. Zwei charakteristische Grofien fiir eine
solche Struktur sind die Breite der Méaanderstreifen w sowie der Mitte-zu-Mitte-
Abstand p, der den Abstand der Mitten zweier benachbarter Streifen angibt.

Sensor
n -~ b _ Abb. 2.10: Schematischer Schnitt durch
Y eeesssss == =sssssss = cine mianderformige Detektionsspule.
l——
Substrat

Im Gegensatz zu anderen Geometrien wird bei der maanderférmigen Geometrie das
Magnetfeld, das fiir die Ausrichtung der Spins im Sensor notwendig ist, vorzugsweise
durch einen in der Detektionsschleife priparierten Dauerstrom I, erzeugt®. Das aus
diesem Strom resultierende Magnetfeld ist hochgradig inhomogen und fallt in vertika-
ler Richtung annihernd exponentiell ab. Dies gewihrleistet einen hohen Fiillfaktor®
und ermoglich z.B. den Einsatz supraleitender Absorber mit niedrigem kritischen

8Eine mogliche Vorgehensweise, einen Dauerstrom in der Detektionsschleife zu priparieren, wird
im Abschnitt 3.3.2 vorgestellt.
9Der Fiillfaktor gibt den Anteil der magnetischen Feldenergie an, der den Sensor durchsetzt.
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Abb. 2.11: Schematische Darstellung der
verwendeten maanderformigen Geometrie.

Feld [Hau06|. Allerdings fiihrt die Inhomogenitidt des Magnetfeldes zu einer breiten
Magnetfeldverteilung (sieche Abschnnitt 2.4.2), die in einer Verbreiterung des Signal-
maximums und dadurch in einer Reduktion des maximalen Signals resultiert.

Prinzipiell konnen Detektoren mit maanderférmiger Detektionsspule auf verschie-
dene Weise realisiert werden. Abbildung 2.11 zeigt eine schematische Darstellung der
in dieser Arbeit verwendeten Umsetzung. Es handelt sich hierbei um einen transfor-
matorgekoppelten Aufbau mit zwei parallel geschalteten Madandern, deren Zuleitun-
gen derart angeordnet sind, dass das magnetische Johnson-Rauschen in der Detek-
tionsschleife auf ein Minimum reduziert ist [Fle05].

2.4.2 Magnetfeldverteilung

Wie im vorherigen Abschnitt erwédhnt wurde, ist das durch einen Dauerstrom in der
Detektionsspule erzeugte Magnetfeld sowohl in Bezug auf seine Richtung als auch auf
seinen Betrag hochgradig inhomogen. Da die Magnetfeldverteilung im Sensor nicht
analytisch berechnet werden kann, miissen numerische Methoden verwendet werden.
Hier bietet sich die sog. Finite-Elemente-Methode an. Die Idee dieser Methode be-
steht darin, das Losungsgebiet in eine grofe Zahl kleiner Teilgebiete zu zerlegen und
auf diesen Gebieten Ansatzfunktionen zu definieren. Uber die das Problem definie-
renden Gleichungen kann dann ein Gleichungssystem aufgestellt werden, mit dessen
Hilfe eine ndherungsweise Losung abgeleitet werden kann.

Das Programm FEMM!° verwendet eine solche Finite-Elemente-Methode, um ma-
gnetostatische oder elektrostatische Probleme zu 16sen. Es wurde daher im Rahmen

OFEMM: Finite Element Method Magnetics (Version 4.0) von David Meeker, Freeware,
http://femm.foster-miller.net.
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dieser Arbeit zur Bestimmung der Magnetfeldverteilung eingesetzt. Fiir die Berech-
nung wurde angenommen, dass die Detektionsspule supraleitend ist und sich perfekt
diamagnetisch verhélt. Da FEMM nur quasi-zweidimensionale Probleme 16sen kann,
wurde angenommen, dass die Streifen des Méanders unendlich lang sind und ab-
wechselnd von den Strémen 41y und —Ip durchflossen werden. Aufgrund der im
Vergleich zur lateralen Ausdehnung des Maanders geringen Strukturbreite w wurden
ferner nur zwei Maanderstreifen mit periodischen Randbedingungen simuliert. Die
hierbei nicht beriicksichtigten Rander der Méander spielen aber aufgrund deren la-
teraler Ausdehnung nur eine untergeordnete Rolle und koénnen daher vernachlissigt
werden. Bei der Berechnung der Magnetfeldverteilung wurde weiterhin der iiber dem
Maander befindliche Au:Er-Sensor nicht berticksichtigt, da die magnetische Suszepti-
bilitdt von Au:Er bei den verwendeten Erbium-Konzentrationen und Temperaturen
klein ist (y < 0,05).

4.0mT

gz

Abb. 2.12: Numerisch berechnete Feld-
verteilung fiir einen Maander. Die Struk-
turbreite betragt 4,25 ym und der Mitte-
zu-Mitte-Abstand 10 gm. Durch den M-
ander fliefst ein Strom von 50 mA.

Abbildung 2.12 zeigt die berechnete Magnetfeldverteilung eines M&anders mit
einer Stukturbreite von 4,25 um und einem Mitte-zu-Mitte-Abstand von 10 pm. Der
Strom im Mé&ander betrigt [y = 50 mA. Da das Magnetfeld an einem beliebigen Ort
r proportional zum eingefrorenen Strom [ ist, kann die Verteilung des Magnetfeldes
fiir beliebige andere Strome durch einfache Skalierung ermittelt werden.

Wie sich im Verlauf der spateren Diskussion zeigen wird, kann das Detekorsignal
entweder direkt aus der Ortsabhingigkeit des Magnetfeldes oder aus dessen Haufig-
keitsverteilung P(B) berechnet werden. Hierbei gibt P(B)dB die Haufigkeit an, mit
der im Sensorvolumen ein Magnetfeld vom Betrag B im Intervall [B, B+dB] auftritt.
Abbildung 2.13 zeigt diese Verteilung fiir einen Au:Er-Sensor der Héhe h = 3,6 um,
der sich direkt iiber dem oben betrachteten Méander befindet. Der Betrag des mittle-
ren Magnetfeldes im Sensor nimmt einen Wert von B = 3,05mT an. Die Bedeutung
des ebenfalls eingezeichneten Geometriefaktors G wird sich im néchsten Abschnitt
erschliefsen.
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0.0 15
0.6 .
05 .
_ o4} .
=
E o3l 4 Abb. 2.13: Haufigkeitsverteilung des Ma-
g gnetfeldes fiir einen Mé&ander mit einer
0.2 - 1 Strukturbreite von 4,25 um und einem
o1 Mitte-zu-Mitte-Abstand von 10 gm. Durch
' den M&ander fliefst ein Strom von 50mA.
00, 2 Die Hohe des Sensors betragt 3,6 pm.

2.4.3 Berechnung der Signalgrofie

Als Ausgangspunkt der Diskussion der Signalgréfse wird zunéchst eine paramagne-
tische Probe betrachtet, die sich im Inneren einer kreisférmigen Leiterschleife mit
Radius 7 befinde. Eine Anderung dm des magnetischen Moments dieser Probe re-

sultiert in einer Anderung des magnetischen Flusses durch die Leiterschleife, welche
durch

0o = ,uogfim (2.23)
r

gegeben ist. Hier bezeichnet pg = 47 - 107" Vs/Am die magnetische Permeabilitit
des Vakuums und G den bereits im vorherigen Abschnitt erwéhnten Geometriefaktor.
Dieser stellt ein Maf fiir die Kopplung zwischen der Probe und der Detektionsschleife
dar und héngt von der genauen Anordnung dieser beiden Komponenten ab. Fiir
eine kleine Probe in einer grofen kreisférmigen Leiterschleife ist der Geometriefaktor
analytisch berechenbar und betrégt G = 1/2 [Fle98].

Fiir Detektoren mit einer maanderformigen Detektionsspule bietet sich formal ein
aquivalenter Ansatz zu Gleichung 2.23 an:

460 = 1o ZE P 501 (wyav. (2.24)

p

wobei d(6®) die Flussinderung im Maander beschreibt, die von einer Anderung des
magnetischen Moments 0 M (r)dV im Volumenelement dV am Ort r verursacht wird.
In dieser Darstellung ist bertiicksichtigt, dass das Magnetfeld inhomogen ist und der
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Geometriefaktor G daher nicht als Mittelwert iiber das gesamte Sensorvolumen an-
gesehen werden kann. Nach [Bur04| existiert allerdings ein einfacher Zusammenhang
zwischen dem Geometriefaktor G und dem Betrag des Magnetfeldes B, mit dessen
Hilfe bei bekannter Magnetfeldverteilung die Ortsabhéangigkeit des Geometriefaktors
berechnet werden kann:

BE) = paGl /) (2.25)

Hierbei bezeichnet I den in der Detektionsschleife fliefsenden Dauerstrom und p den
Mitte-zu-Mitte-Abstand.

Durch Verkniipfung der Gleichungen 2.2, 2.24 und 2.25 mit anschliefender In-
tegration liber das gesamte Sensorvolumen V' erhélt man fiir die Signalgrofe pro
Energieeintrag einer maanderférmigen Geometrie die folgende Beziehung:

9% 1 G(r/p) M(B(r,1)) ,
— = 2.2

8E C’abs + fV Csens(r)d3T /HJO P aT d " ( 6)
14

wobei cgens die spezifische Wirme des Sensors pro Volumen bezeichnet. Berticksich-
tigt man, dass die Warmekapazitiat sowie die Magnetisierung magnetfeldabhéngige

Grofen sind, bietet es sich an, anstatt iiber das Volumen iiber die oben berechnete
Magnetfeldverteilung P(B) zu integrieren. Mit der Definition

(X) = / P(B)XdB (2.27)

kann Gleichung 2.26 wie folgt dargestellt werden:

0P vV G oM
o o 2.28
) Cabs + V<csens> <Iu0 p or > 7 ( )

wobei der Geometriefaktor G = G(B) ebenfalls vom Betrag des raumlich variierenden
Magnetfeldes B abhéngig ist.

2.4.4 Flussianderung im SQUID-Magnetometer

Wie oben bereits erwéhnt, handelt es sich bei dem verwendeten Detektor um einen
transformatorgekoppelten Aufbau mit zwei symmetrischen M#andern, die parallel
geschalten sind. Der transformatorgekoppelte Aufbau erlaubt eine Trennung von
SQUID-Magnetometer und Detektionsspule. Hierdurch kénnen thermische Einfliisse
des SQUID-Magnetometers auf die Sensoren gering gehalten werden.
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Ein Energieeintrag d E' in einen der {iber den beiden Méandern befindlichen Sen-
soren resultiert geméf Gleichung 2.28 in einer Anderung des magnetischen Flusses
0P in der Detektionsspule. Diese Flussdnderung wird iiber eine parallel zu den Mé-
andern angebrachte Einkoppelspule auf das Detektor-SQUID {ibertragen. Die ge-
messene Flussinderung 0®g im Detektor-SQUID hingt dann von der Induktivitat
Ly eines Méanders, der Induktivitat L;, der Einkoppelspule, der Induktivitat L.,
der zur elektrischen Kontaktierung verwendeten Bonddrahte und der Gegeninduk-
tivitit M, = k+v/LinLs zwischen Detektor-SQUID und Einkoppelspule ab. Hierbei
bezeichnet Lg die Induktivitit des Detektor-SQUIDs.

Ausgehend von der Erhaltung des magnetischen Flusses wurde in [Bur04| der
durch die Einkoppelspule flielfende Strom berechnet, wenn eine magnetische Fluss-
anderung in der Detektionsschleife erfolgt. Bei dieser Berechnung wurde angenom-
men, dass das magnetische Ubersprechen zwischen beiden Sensoren aufgrund des
grofsen rdumlichen Abstandes beider Maander vernachlassigt werden kann. Fiir den
so berechneten Strom gilt:

0o

0 = )
Lp + 2(Liy, + Ly)

(2.29)

Die im Detektor-SQUID gemessene Flussdnderung 6®g ergibt sich dann durch Mul-
tiplikation dieses Stromes mit der Gegeninduktivitat M, zwischen SQUID und Ein-
koppelspule:

k\/ LinLS
Ly + 2(Lin + Ly)

§Dg = Mys6I = 50, (2.30)

Die Induktivitdt Ly eines Maanders kann mit numerischen Methoden berechnet
werden. Fiir den Fall, dass Randeffekte vernachlissigbar sind, ergibt sich nach [Fle05]
der einfache Zusammenhang

A
Lyt = ljio” . (2.31)

Hierbei bezeichnet A die Flache des Maanders und [ ist ein dimensionsloser Faktor,
der vom Verhéltnis w/p abhéngt. Fiir den im Rahmen dieser Arbeit entwickelten
Detektor (w/p = 0,5) nimmt er einen Wert von | = 0,220 an. Die Induktivitét des
Maéanders ergibt sich damit zu Ly = 27,6 nH. Die Induktivitdt der Einkoppelspule
bzw. der Bonddrahte betragen L;, = 4,5nH bzw. L, = 4,2nH, wihrend die Gegen-
induktivitat zwischen Einkoppelspule und dem verwendeten Detektor-SQUID einen
Wert von M;s = 0,345 nH hat. Folglich wird nur etwa 0,8 % der urspriinglichen Fluss-
anderung 0® im Detektor-SQUID registriert. Dieser ,Signalverlust wird zum einen
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dadurch verursacht, dass die Induktivitdt Lg des Detektor-SQUIDs viel kleiner als
die Induktivitdt Ly; des Méaanders ist, und zum anderen dass die Induktivitat L;,
der Einkoppelspule des Detektor-SQUIDs nicht an die Induktivitdt des Maanders
angepasst ist!!.

Zum Abschluss dieses Abschnitts soll die gradiometrische Wirkung der beiden par-
allel geschalteten Maander erldutert werden. Ware nur ein Méander mit einem Sen-
sor versehen, so wiirden Fluktuationen der Substrattemperatur dazu fithren, dass die
Temperatur des Sensors schwankt. Diese Schwankungen wiirden im Detektor-SQUID
als Fluktuationen des magnetischen Flusses und damit als zuséatzlicher Rauschanteil
registriert, der die Energieauflosung des Detektors beeintrachtigt. Werden im Ge-
gensatz beide Maander mit einem Sensor versehen und geht man von einem symme-
trischen Aufbau der M#aander und der Sensoren aus, so fiihren Schwankungen, die
das gesamte Substrat betreffen, zu identischen Flussdnderungen in beiden Sensoren.
Folglich werden in der Detektionsspule gleiche Stréme induziert, die entweder beide
im oder gegen den Uhrzeigersinn flieken. Wendet man nun die Kirchhoffsche Knoten-
regel auf die Knoten der Einkoppelspule an, so erkennt man, dass kein Strom durch
die Einkoppelspule flieltt und somit der durch Temperaturfluktuationen hervorgeru-
fene Rauschanteil stark reduziert werden kann.

2.4.5 Optimierung des Signal-zu-Rausch-Verhiltnisses

Die erreichbare Energieauflésung eines magnetischen Kalorimeters hangt weniger
von der eigentlichen Signalgréfie, sondern vielmehr von dessen Signal-zu-Rausch-
Verhiltnis S ab. Da das Flussrauschen 1/Sg proportional zur Wurzel der Induktivitit
der Detektionsspule ist [Fle05], bietet sich hierfiir folgende Definition an:

_ 0P/OF
Vv Lnm
Eine Maximierung der Energieauflosung kann durch Optimierung von S erfolgen.

Berticksichtigt man, dass die Flussdnderung pro Energieeintrag fiir einen Detektor
mit maanderférmiger Detektionsspule durch Gleichung 2.28 gegeben ist, so erhélt

S

(2.32)

man fiir das Signal-zu-Rausch-Verhiltnis den folgenden Zusammenhang;:

go flo_ MAD <G8M>. (2.33)
! C(abs + Ah<csens> or

HTn [Fle05] wird gezeigt, dass eine optimale Kopplung zwischen Einkoppelspule und Detektions-
spule im Fall Ly; = 2L, vorliegt. In diesem Fall ist die Flussdnderung im Detektor-SQUID um den

Faktor ﬁ v/ Ls /Ly reduziert.
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Hier kennzeichnet h die Hohe und A die Fliache des Sensors. Nach dieser Gleichung
ist das Signal-zu-Rausch-Verhéltnis eine Funktion von insgesamt neun Parametern:

S:S(Cabsaga a7T7x7§7A7£7w/p)' (234)

Die fiir einen Detektor charakteristischen Parameter w/p und & = h/p kénnen un-
abhéngig von den verwendeten Materialien und der Arbeitstemperatur optimiert
werden. Als optimale Werte erhélt man w/p = 0,425 und £ = 0,36 [Fle05]. Fiir
eine weitere Optimierung wurde in [Fle05| eine feste Arbeitstemperatur und eine
feste Warmekapazitiat des Absorbers angenommen. Mit der Wahl von Au:Er als
Sensormaterial werden gleichzeitig auch der g-Faktor und die Starke o der RKKY-
Wechselwirkung festgelegt. Die Konzentration der Erbium-Ionen x ist durch das zur
Verfiigung stehende Sensormaterial gegeben. Als zu optimierende Parameter verblei-
ben somit die Flache A und die Wéarmekapazitét Ah<csens> des Sensors. Aus der
Optimierungsrechnung erhalt man fiir das optimale Verhéaltnis der Warmekapazité-
ten Ah<csens> /Caps = 1 und fiir die optimale Flache

Agpt = s _ (2.35)

h<csens> '

Es existiert demnach ein optimales Sensorvolumen, wobei die optimale Fliche des
Maéanders variabel ist und damit an die jeweilige Anwendung angepasst werden kon-
nen. Diese Tatsache erlaubt die Verwendung grofsflichiger Detektoren, wie sie fiir die
in der Einleitung vorgestellte Anwendung notwendig sind.

In der durchgefiithrten Optimierungsrechnung wird von einer gegebenen Wéarme-
kapazitdt C,ps des Absorbers ausgegangen. Fiir den im Rahmen dieser Arbeit ent-
wickelten Detektor wurde jedoch zunéchst auf einen Absorber verzichtet. Dennoch
wurden die oben genannten Parameter unter Annahme einer gegebenen Absorber-
warmekapazitdt optimiert, da mit dem hier entwickelten Detektor-Chip u.a. auch ein
Projekt zur Messung der absoluten Aktivitit von 6Cl-Proben geplant ist. Fiir eine
solche Messung ist, wie in [Rot07]| gezeigt, ein Absorber mit grofer Warmekapazitét
notwendig.
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3.1 Erzeugung tiefer Temperaturen

Im Verlauf der bisherigen Diskussion wurde bereits erwdahnt, dass die fiir den Einsatz
der Detektoren notwendige Betriebstemperatur im Bereich von 10 mK bis 100 mK
liegt. Dieser Temperaturbereich ist heutzutage durch den Einsatz verschiedener Kiihl-
methoden mit vertretbarem Aufwand erreichbar. Einen Uberblick iiber die eingesetz-
ten Methoden findet man beispielsweise in [Ens05] oder [Pob96].

Im Rahmen dieser Arbeit wurde zur Erzeugung der notwendigen Betriebstempera-
tur ein Adiabatischer Elektronenspin-Entmagnetisierungskryostat (ADR-Kryostat!)
verwendet. Zentraler Bestandteil eines solchen Kryostaten ist ein paramagnetisches
Salz, welches zunéchst an ein Warmebad der Temperatur T; gekoppelt ist und sich
mit diesem im thermischen Gleichgewicht befindet. Das Anlegen eines dufseren Ma-
gnetfeldes B; fiihrt geméls dem Zeeman-Effekt zu einer Aufspaltung der entarteten
Energiezustande. Wird die Aufspaltung gugB; dieser Zusténde grofer als die thermi-
sche Energie k7', so nehmen die magnetischen Momente des Salzes den energetisch
glinstigsten Zustand ein. Dadurch erniedrigt sich deren Entropie und die Warmemen-
ge AQ = T;(5(0,T;) — S(B;, T;)) wird an das Warmebad abgegeben. Nach Erreichen
des maximalen Feldes wird das paramagnetische Salz thermisch vom Wérmebad
isoliert und die adiabatische Entmagnetisierung wird gestartet. Da keine Energie
vom Warmebad zuriickfliefsen kann, dndern sich die Energiezustdnde der magneti-
schen Momente zunéchst nicht. Mit kleiner werdender Zeeman-Aufspaltung kénnen
allerdings Stoéfte zwischen Phononen und den magnetischen Momenten zu einer Um-
besetzung der Energiezustinde fithren. Hierbei verliert das System der Phononen
Energie und kiihlt sich in Folge dessen ab. Die erreichbare Endtemperatur hangt vom
Magnetfeld By ab, bei dem der Entmagnetisierungsvorgang gestoppt wird. Bertick-
sichtigt man die Wechselwirkung der magnetischen Momente in Form eines inneren
Magnetfeldes By, so ist die erreichbare Endtemperatur nach [Ens05| durch

B?% + B?
f int

int

gegeben. Die gegenseitige Wechselwirkung der magnetischen Momente limiert dem-
nach die erreichbare Endtemperatur.

! Abkiirzung aus dem Englischen fiir Adiabatic Demagnetization Refrigerator.

27
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YA Ya Y4 NN
fl.N, ' Abb. 3.1: Schematischer Schnitt durch
r —I Lsa?(lﬁﬂfnns_ den verwendeten ADR-Kryostaten. Die
beiden paramagnetischen Salzpillen sind
il durch Kevlar-Fiden befestigt und kénnen
iiber einen mechanischen Wérmeschalter
|~ Super- (S) mit dem Heliumbad thermisch verbun-
isolierung . .
den werden. Der Detektor (D) ist auf ei-
nem Kupferarm montiert, der direkt in
die FAA-Pille eingelassen ist. Strahlungs-
K schilde reduzieren parasitare Warmeeintré-
S D \\Q\ ge durch Infrarotstrahlung.
Strahlungs-
schilde

Abbildung 3.1 zeigt einen schematischen Schnitt durch den verwendeten ADR-
Kryostaten. In diesem Kryostat werden zwei paramagnetische Salzpillen aus den
Materialien FAA? und GGG? mit unterschiedlichen Spinkonzentrationen verwendet.
Die GGG-Pille besitzt aufgrund ihrer hoheren Spinkonzentration eine groke Warme-
kapazitéit, erreicht aber in Folge der stédrkeren inneren Magnetfelder eine geringere
Endtemperatur als die FAA-Pille. Sie dient im Wesentlichen als Warmesenke und
soll die parasitaren Warmeeintrige auf der FAA-Pille gering halten. Wahrend die
GGG-Pille iiber Kevlar-Faden mechanisch mit dem Heliumbad verbunden ist, ist
die FAA-Pille, ebenfalls iber Kevlar-Féaden, an der GGG-Pille befestigt. In die FAA-
Pille ist ein Kupferstab eingelassen, an dem eine Experimentierplattform aus Kupfer
befestigt ist. Auf dieser werden die eigentlichen Experimente platziert. Wahrend der
isothermen Magnetisierung sind beide Pillen {iber einen mechanischen Warmeschal-
ter mit dem Heliumbad verbunden. Zur Erzeugung des notwendigen Magnetfeldes
steht eine supraleitende Magnetspule zur Verfiigung, deren Kern Teil des Isolations-
vakuums ist und beide Salzpillen beinhaltet. Die Spule selbst ist von fliissigen Helium
umgeben und erzeugt Magnetfelder von bis zu B; = 6T.

Bei gepumpten Heliumbad (7; ~ 1.5K) und vollstdndiger Entmagnetisierung er-
reicht die GGG-Pille auf diese Weise ca. 200 mK und die FAA-Pille ca. 21,5 mK.
Die Standzeit des Kryostaten bei 7" < 30 mK ist durch parasitire Warmeeintriage
beschrankt und betrigt etwa 3 Tage.

Die Messung der Temperatur der Experimentierplattform erfolgt mit Hilfe eines

2Eisen-Ammonium-Alaun: Fey(SO4)3-(NH4)2S04-24H50.
3Gadolinium-Gallium-Granat: GdzGas-O1s.
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Widerstandsthermometers aus RuQO,. Dieses wurde am Walther-Meifiner-Institut in
Miinchen kalibriert und besitzt im Temperaturbereich von 21 mK bis 40 mK eine re-
lative Empfindlichkeit von dlog(R)/dlog(T) ~ —1,5. Der Wert des Widerstands
wird mit Hilfe einer Widerstandsmessbriicke des Typs AVS-47%, die eine relati-
ve Messgenauigkeit von 1 - 107 besitzt, gemessen. Hieraus erhilt man zusammen

mit der Empfindlichkeit des Thermometers eine relative Temperaturgenauigkeit von
AT/T ~0,6-107%

Die Temperatur der Experimentierplattform steigt nach einer vollsténdigen Ent-
magnetisierung in Folge von parasitdren Warmeeintrigen langsam an. Aufgrund die-
ses Temperaturanstiegs nimmt die Signalgrofse des Detektors bei der Absorption eines
Teilchens stetig ab. Da viele Messungen iiber einen ldngeren Zeitraum stattfinden,
muss folglich die Temperatur der Experimentierplattform auf einen konstanten Wert
stabilisiert werden. Dazu wird der Entmagnetisierungsprozess bei einem endlichen
Magnetfeld By # 0 angehalten. Die damit erzeugte Temperatur T} ist nach Glei-
chung 3.1 etwas hoher als die minimal erreichbare Endtemperatur. Allerdings kann
der durch parasitire Warmeeintrége verursachte Temperaturanstieg nun durch wei-
teres Entmagnetisieren kompensiert werden.

3.2 dc-SQUID-Magnetometer

Bei der Beschreibung des Detektionsprinzips magnetischer Kalorimeter (Abschnitt
2.1) wurde erldutert, dass die durch einen Energieeintrag hervorgerufene Erhéhung
der Temperatur eine Anderung der Magnetisierung des Sensors bewirkt, welche
in Form einer magnetischen Flussidnderung gemessen werden kann. Die derzeitig
rauschiarmsten Messgerite fiir magnetische Flussdnderungen bei gleichzeitig grofser
Bandbreite sind SQUID?-Magnetometer (kurz: SQUIDs). Im Rahmen dieser Arbeit
wurden sogenannte de-SQUIDs mit zwei Tunnelbarrieren verwendet, die heutzutage
mit Verfahren der Diinnschichttechnologie zuverlassig produziert werden kénnen.

3.2.1 Eigenschaften eines dc-SQUIDs

Physikalisch gesehen nutzt ein de-SQUID die Tatsache, dass sich der Zustand der
Cooper-Paare in Supraleitern durch eine gemeinsame, makroskopische Wellenfunk-
tion darstellen lasst. Dies resultiert einerseits in der Quantisierung des magnetischen
Flusses in geschlossenen, supraleitenden Schleifen und andererseits im Auftreten des
Josephson-Effekts, der das kohérente Tunneln von Cooper-Paaren durch Josephson-

4Hersteller: Pico Watt Electronika, Finnland.
5 Abkiirzung aus dem Englischen fiir Superconducting Quantum Interference Device.
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Abb. 3.2: de-SQUID-Magnetometer: a) Schematische Darstellung. b) Strom-Spannungs-
Kennlinie fiir zwei verschiedene magnetische Fliissse ® = n®g und & = (n+ %)CDO innerhalb

der SQUID-Schleife. ¢) Fluss-Spannungs-Kennlinie, fiir den in b) markierten Biasstrom
[Wei96].

Kontakte® beschreibt. Eine ausfiihrliche Diskussion beider Effekte ist beispielsweise
in [Ens05| zu finden.

Abbildung 3.2a zeigt eine schematische Darstellung eines de-SQUIDs. Es besteht
aus einer supraleitenden Leiterschleife, die an zwei Stellen durch Josephson-Kontakte
unterbrochen ist. An diesen Stellen kann magnetischer Fluss entweder in das SQUID
eindringen oder aus dem SQUID austreten. Um ein hysteretisches Verhalten des
SQUIDs zu unterdriicken, sind parallel zu den Tunnelbarrieren Shuntwiderstdnde
angebracht [Cla04]. Fiir den Betrieb des SQUIDs wird ein Biasstrom” I, appliziert.
Bis zum Erreichen eines kritischen Stromes I. tunneln die Cooper-Paare kohéarent
durch die Tunnelkontakte, so dass {iber dem SQUID keine Spannung abfallt. Der
Wert des kritischen Stromes héngt einerseits von der Geometrie der Tunnelbarrieren
(Fliche, Dicke) und anderseits periodisch vom magnetischen Fluss durch die Fli-
che des SQUIDs ab. Oberhalb des kritischen Stroms stellt sich ein endlicher Span-
nungsabfall ein, der durch die Quasiteilchencharakteristik der Barriere bestimmt ist.
Abbildung 3.2b zeigt die Strom-Spannungs-Kennlinien fiir die beiden Extremfille,
dass das SQUID von einem Fluss ® = (n + %)(I)o bzw. ® = n®, durchsetzt wird.
Hier bezeichnet ®y = h/2e = 2,07 - 107'° Vs das elementare Flussquant und n eine
ganze Zahl. Wird der Biasstrom I, etwas grofer als der kritische Strom I, gewahlt,
so hangt die iiber dem SQUID abfallende Spannung stark und auf periodische Weise
vom magnetischen Fluss durch das SQUID ab (sieche Abbildung 3.2¢). Ein SQUID
bietet somit die Moglichkeit, Anderungen des magnetischen Flusses in Form von

6 Josephson-Kontakte sind diinne, nichtleitende Tunnelbarrieren, deren Dicke wenige A betriigt

und die heutzutage in der Regel durch eine Metall-Oxid-Schicht realisiert werden.
" Ausdruck fiir den Betriebsstrom eines SQUIDs.
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Spannungsdnderungen zu messen.

Aufgrund der hochgradig nichtlinearen Fluss-Spannungs-Kennlinie des SQUIDs
ist nur ein kleiner Flussbereich (6® ~ +®/4) um einen gewéhlten Arbeitspunkt effek-
tiv nutzbar. Eine Vergroferung dieses Bereiches ist, wie z.B. in [Dru03] beschrieben,
durch den Einsatz einer zuséatzlichen Riickkoppel-Elektronik moglich.

Verstarker  Integrator

| S U Abb. 3.3: Schematische Darstellung der
| verwendeten FLIL-Elektronik zur Lineari-
Rtp sierung der Fluss-Spannungs-Kennlinie ei-

nes de-SQUIDs.

M
f Ruckkoppelspule

Abbildung 3.3 zeigt eine schematische Darstellung dieser sog. Flux-Looked-Loop-
Elektronik mit allen dafiir notwendigen Komponenten. Die Idee der Schaltung be-
steht darin, die vom Experiment hervorgerufene Flussédnderung durch einen dquiva-
lenten Riickkoppelfluss zu kompensieren und so die Kennlinie des SQUIDs auf einen
Punkt maximaler Steigung zu stabilisieren. Die iiber dem SQUID abgegriffene Span-
nung wird dafiir zunéchst bei Raumtemperatur verstirkt®. Die Referenzspannung Uy,
des verwendeten Differenzverstarkers wird dabei so gewahlt, dass sie der Spannung
am gewahlten Arbeitspunkt entspricht. Als Messsignal dient die Ausgangsspannung
U des nachfolgenden Spannungsintegrators, der den fiir die Flusskompensation not-
wendigen Strom durch die Riickkoppelspule My, treibt. Der Widerstand Ry, legt
dabei den Strom durch die Riickkoppelspule bei gegebener Ausgangsspannung U
fest.

3.2.2 Magnetisches Flussrauschen eines dc-SQUIDs

Die parallel zu den Josephson-Kontakten angebrachten Shuntwiderstéinde vermeiden,
wie oben erwihnt, ein hysteretisches Verhalten des SQUIDs. Gleichzeitig macht sich
aber das durch sie verursachte thermische Stromrauschen iiber die Eigeninduktivitat
Lg des SQUIDs als zusétzlicher Beitrag zum weifsen Rauschen bemerkbar. Um diesen
Beitrag quantitativ zu beschreiben, wurde in detaillierten Computersimulationen so-
wohl die zeitliche Entwicklung der Phasendifferenz der makroskopischen Wellenfunk-
tion an den Josephson-Kontakten als auch deren parasitare Kapazitaten beriicksich-
tigt [Tes77|. Fiir das intrinsische Flussrauschen eines optimierten de-SQUIDs findet

8Die in dieser Arbeit verwendete Elektronik ist bei der Firma Supracon AG, Jena, kommerziell
erhéltlich.
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man auf diese Weise den folgenden Zusammenhang:

)
VSe P = g—U\/ SSQUIP ~ Lg\/T6ksT/R. (3.2)

Hierbei gibt der Faktor 0® /90U die Steigung der Kennlinie am Arbeitspunkt wieder.
Er ist ein Maf dafiir, wie stark eine Spannungsidnderung in eine Flussdnderung um-
gesetzt wird. SQUIDs haben typischerweise eine Eigeninduktivitét von Lg ~ 100 pH
und die Shuntwiderstdnde liegen in der Regel im Bereich von R ~ 5€). Fiir das in-
trinsische Rauschen eines typischen SQUIDS erhélt man somit bei 7' = 4,2 K einen

Wert von /S¢ = 0,7 u®o /v Hz.

Nach Gleichung 3.2 sollte das intrinsische Flussrauschen eines dc-SQUIDs mit sin-
kender Temperatur beliebig klein werden konnen. Bedingt durch die Heisenberg’sche
Unschérferelation nimmt die Energiesensitivitit es = S¢/2Lg eines SQUIDs aller-
dings einen minimalen Wert an. In diesem fundamentalen Limit ist das intrinische
Flussrauschen eines de-SQUIDs temperaturunabhéngig und nur durch dessen Eigen-
induktivitat Lg bestimmt:

\/ S5 o /L. (3.3)

Zuséatzlich zum intrinischen Flussrauschen erhilt man bei der Verwendung einer
direkt gekoppelten Ausleseelektronik, wie sie im vorherigen Abschnitt vorgestellt
wurde, einen weiteren Rauschbeitrag, der durch den Differenzverstarker bei Zim-
mertemperatur verursacht wird. Das Eingangs-Spannungsrauschen der in dieser Ar-
beit verwendeten FLL-Elektronik betragt im Frequenzbereich von 0,1 Hz bis 10 MHz
VSt = 0,330V /v/Hz [Ouk02] und macht sich als zusitzlicher weiker Rauschbeitrag
von /Sg = 1,7 u®q/ vHz im Rauschspektrum bemerkbar. Dieser Beitrag ist damit
grofser als das intrinsische Flussrauschen, kann allerdings durch Verwendung des im
nachsten Abschnitt vorgestellten doppelstufigen SQUID-Aufbaus reduziert werden.

3.2.3 Zweistufiges SQUID-Magnetometer

Abbildung 3.4 zeigt schematisch den Aufbau eines zweistufigen SQUID-Magneto-
meters. In der folgenden Diskussion wird das primdre SQUID (links) auch héufig
als Detektor-SQUID und das sekundéire SQUID (rechts) als Verstirker-SQUID be-
zeichnet. Beide SQUIDs finden im Rahmen der vorliegenden Arbeit als Stromsensor-
SQUID Verwendung und besitzen daher eine Einkoppelspule. Sie werden mit den
konstanten Biasstromen Iy, bzw. I,5 betrieben.

Eine durch die Induktivitiat L; verursachte Anderung des magnetischen Flusses
im Detektor-SQUID fiihrt gem#f der Fluss-Spannungs-Kennlinie zu einer Anderung
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Miy Miz | Abb. 3.4: Schematische Darstel-
:é ’%} U lung der elektronischen Schaltung
R eines rilickgekoppelten doppelstu-

L W f\ P— | figen SQUID-Aufbaus.

Detektor Verstarker

AU der iiber dem SQUID abfallenden Spannung. Damit verbunden ist eine Strom-
dnderung in der Einkoppelspule des sekundédren SQUIDs um Al = AU/R,. Diese
resultiert in einer Anderung des magnetischen Flusses A® = M;, AT im Verstirker-
SQUID. Hier bezeichnet M;, die Gegeninduktivitit zwischen Einkoppelspule und
sekunddrem SQUID, die zusammen mit dem Widerstand R, die Fluss-zu-Fluss-
Verstarkung G¢ = g%f festlegt. Der Spannungsabfall {iber dem Verstérker-SQUID
dient dann als Eingangssignal fiir den Verstdarker bei Raumtemperatur. Geschlos-
sen wird Regelkreis durch Riickkopplung eines Kompensationsflusses in das primére

SQUID.

Fiir die spéter beschriebenen Messungen wurde ein Stromsensor-SQUID vom Typ
VC1A? als primires und ein Stromsensor-SQUID vom Typ CC-Blue!® als sekundires
SQUID verwendet. Die Eingangskopplung dieses SQUIDs betragt 1/M; = 0,9 uA /P,
und fiir den Widerstand R, wurde ein Wert von 48¢) gewéhlt. Bei der Wahl des
Widerstands wurde darauf geachtet, dass der Hub des magnetischen Flusses &,
im Verstiarker-SQUID beim Durchlaufen der periodischen Kennlinie des priméren
SQUIDs geringer als ein Flussquant ist. Dies fithrt nach [Fle03] zu einem eindeuti-
gen Arbeitspunkt auf der Gesamtkennlinie.

In Abbildung 3.5 ist links die Kennlinie des Verstarker-SQUIDs und rechts die Ge-
samtkennlinie des verwendeten doppelstufigen Aufbaus gezeigt. Der jeweils gewéhlte
Arbeitspunkt ist mit einem Punkt gekennzeichnet. Die Fluss-zu-Fluss-Verstarkung
Gg am gewédhlten Arbeitspunkt kann aus der Steigung der Kennlinie des Verstéarker-
SQUIDs und der Steigung der Gesamtkennlinie in den jeweiligen Arbeitspunkten
berechnet werden. Man erhilt einen Wert von G¢ = 2,3.

Die Beitrage der einzelnen Komponenten des doppelstufigen SQUID-Aufbaus zum
Gesamtrauschen wurden beispielsweise in [Rot07] ausfiihrlich diskutiert. Dieses setzt
sich aus dem intrinsischen Rauschen des Detektor-SQUIDs \/?@1 , dem intrinischen
Rauschen des Verstarker-SQUIDs \/T% , dem Stromrauschen des Widerstandes R,

und dem Rauschen /Sy des Verstéarkers bei Zimmertemperatur zusammen. Unter

9Hergestellt am IPHT, Jena.
10Hergestellt von der Supracon AG, Jena.
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Abb. 3.5: (links): Kennlinie des Verstarker-SQUIDs. Die Steigung im Arbeitspunkt be-
tragt Vo = +128 uV/®y. (rechts): Gesamtkennlinie des doppelstufigen SQUID-Aufbaus.
Die Steigung im Arbeitspunkt betragt Vo = —290 uV/®y.

Berticksichtigung der entsprechenden Kopplungsfaktoren und unter der Annahme,
dass der dynamische Widerstand des Detektor-SQUID Rgy,, viel grofser als der Wi-
derstand R, ist (Rayn > Ry), kann das Gesamtrauschen des zweistufigen SQUID-
Magnetometers mit Hilfe der folgenden Formel berechnet werden:

S M \? 4kgT S
w/S¢:\/S¢1+ﬂ+(G—> b2y (3.4)
[

G R, ' VZ

3.3 Detektoraufbau

In Kapitel 2 wurden die theoretischen Grundlagen eines metallisch magnetischen
Kalorimeters und der Detektoren mit maanderférmiger Detektionsspule diskutiert.
Im Anschluss wurde die fiir den Betrieb eines solchen Detektors notwendige Er-
zeugung tiefer Temperaturen sowie die Funktionsweise eines doppelstufigen SQUID-
Magnetometers beschrieben. Die folgenden Abschnitte erlautern die Herstellung der
einzelnen Detektorkomponenten, den Aufbau des verwendeten Detektors sowie die
Verfahren zur Datenaufnahme und Signalanalyse.

3.3.1 Herstellung der Detektor-Chips

Fiir die Herstellung der méanderférmigen Strukturen wurde ein speziell hierfiir ent-
wickelter 4-Lagen-Diinnschichtprozess verwendet. Die dabei eingesetzten Fertigungs-
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verfahren sind standardisiert und werden daher im Zuge der Beschreibung des Her-
stellungsprozesses nur kurz erlautert.

Im ersten Schritt werden die méanderférmigen Detektionsspulen mit einem nass-
chemischen Atzverfahren strukturiert. Hierfiir wird zunsichst auf ein vorher gereinig-
tes Saphir-Substrat eine 400nm dicke Schicht aus Niob gesputtert!!. Auf die auf-
gebrachte Niob-Schicht wird dann ein lichtempfindlicher Photolack (AZ 5214E von
Clariant) aufgetragen, dessen Loslichkeit im dazugehorigen Entwickler (AZ 351B
von Clariant) lokal durch UV-Licht vergrofert werden kann. Zur Strukturierung des
Lackes deckt man diejenigen Bereiche mit einer UV-undurchlédssigen Maske ab, die
nach der Entwicklung zum Schutz des darunterliegenden Niobs erhalten bleiben sol-
len. Fiir den eigentlichen Atzprozess wird das Substrat in eine Losung aus 1 Teil HF,
6 Teilen HNO3 und 10 Teilen HyO gegeben. Nachdem die ungeschiitzten Bereiche des
Niobs vollstédndig aufgeldst sind, spiilt man das Substrat griindlich mit Reinstwasser
ab und entfernt den restlichen Photolack mit einem geeigneten Losungsmittel.

Fiir die zwei folgenden Schritte schiitzt man die spateren Kontaktierungsstellen
der Detektionsschleife zunéchst durch einen Photolack. Um leitende Kontakte zu spé-
ter aufgebrachten metallischen Schichten, wie etwa dem Au:Er-Sensor, zu vermeiden,
wird die Niob-Struktur an der Oberfliche hochohmig oxidiert. Dazu bringt man das
Substrat in eine Losung aus 250 ml Ethylen-Glycol (C4H1902), 190 ml HoO und 39 ml
Ammonium Pentaborat ((NH4)B50g) und legt zwischen der Niob-Struktur und ei-
ner sich ebenfalls in der Losung befindlichen Platin-Anode eine Gleichspannung an.
Die Dicke der enstehenden Oxidschicht hdngt von der angelegten Spannung ab und
betrigt typischerweise 30-50 nm. Fiir den damit verbunden Ubergangswiderstand
werden Werte von bis zu 35k erreicht. Im Anschluss an diese sog. Anodisierung
wird eine 300 nm dicke SiO,-Schicht aufgebracht. Die Deposition des Materials er-
folgt auch hier iiber ein Sputter-Verfahren (HF-Sputtern). Diese Schicht erh6ht zum
einen den Ubergangswiderstand zwischen der Niob-Struktur und dariiber aufgebrach-
ten Metallschichten, dient aber zum anderen auch als Schutz der Detektionsspule vor
mechanischen Beschédigungen. Die gewéahlte Schichtdicke der SiO4-Schicht stellt da-
bei einen Kompromiss zwischen der erreichbaren Stabilitdt und dem zusétzlichen Ab-
stand zwischen Méaander und Sensor dar. Dieser Abstand wirkt sich nach Abschnitt
2.4.2 negativ auf den Betrag des mittleren Magnetfeldes und damit auf Signalgrofe
aus.

Nachdem die méanderférmige Detektionsschleife elektrisch passiviert und mecha-
nisch geschiitzt ist, werden der fiir die Préaparation des Dauerstroms notwendige,
resistive Heizer sowie eine Thermalisierungsstruktur aufgebracht. Die genauen Funk-

"UEine Beschreibung der auch als Kathodenzerstiubungsverfahren bekannten Technik erfolgt in
Abschnitt 3.3.3.
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tionen dieser 250 nm dicken Gold-Strukturen'? werden im niichsten Abschnitt erliu-
tert. Die Strukturierung des Photolackes erfolgt bei dem hier verwendeten Lift-Off-
Verfahren vor der Deposition des Goldes. Dieses scheidet sich dadurch nicht nur auf
dem Substrat, sondern auch auf dem Photolack ab. Um mit dem Photolack auch das
iiberschiissige Gold entfernen zu koénnen, darf das auf dem Substrat abgeschiedene
Material nur geringfiigigen Kontakt zu dem auf dem Lack abgeschiedenen Material
besitzen. Dies kann beispielsweise durch Lackkanten mit negativem Profil oder, wie
im vorliegenden Fall, durch geringe Schichtdicken garantiert werden.

Im letzten Prozessschritt werden erneut Strukturen aus Niob aufgebracht. Diese
decken bestimmte Teile der Detektionsschleife ab und fiihren aufgrund ihrer Eigen-
schaft, im supraleitenden Zustand Magnetfelder zu verdringen, zu einer Reduktion
der parasitdren Induktivitaten.

3.3.2 Beschreibung der Detektor-Chips

Abbildung 3.6 zeigt sowohl eine mikroskopische Aufnahme als auch eine schematische
Darstellung der in dieser Arbeit eingesetzten Detektor-Chips. Die Strukturbreite der
maanderféormigen Detektionsschleife betrdgt 5 um und der Mitte-zu-Mitte-Abstand
hat einen Wert von 10 pm. Mit w/p = 0,5 weicht ihr Verhéltnis damit geringfiigig vom
optimalen Wert von w/p = 0,425 ab (siehe Abschnitt 2.4.5). Diese Abweichung ist
durch die Tatsache begriindet, dass beim verwendeten nasschemischen Atzverfahren
die Strukturbreite empfindlich von der von Hand gemessenen Atzdauer abhéingt und
das Atzen somit nicht mit der notwendigen Prizession durchgefiihrt werden kann.

Die sensitive Flache eines Maanders betragt 1 mm x 1 mm und ist, wie bereits im
vorherigen Abschnitt erwéhnt, mit einer Thermalisierungsstruktur aus Gold bedeckt.
Die Aufgabe dieser Struktur besteht darin, die Thermalisierung des Sensors mit dem
Wiérmebad zu verbessern, da die unter dem Sensor liegenden, supraleitenden Maan-
derstreifen den Wérmefluss zum Bad behindern. Hierzu kann das Warmebad iiber

eine metallische Verbindung mit der Thermalisierungsstruktur gekoppelt werden!?
(siche z.B. [Rot07]).

Die besondere Form der Thermalisierungstruktur resultiert daraus, dass fluktu-
ierende Strome, die parallel zu den Méaanderstreifen fliellen, eine nicht zu vernach-
lassigende Quelle fiir magnetisches Johnson-Rauschen darstellen [Fle05]. Aus diesem
Grund ist die Thermalisierungsstruktur iiber dem Méaander streifenférmig angeord-
net, wobei die einzelnen Streifen orthogonal zu den Maanderstreifen verlaufen. Dies

2Da Gold auf SiO, nur unzureichend haftet, wurde vorher eine 40 nm dicke Kupferschicht als
Haftvermittler aufgebracht.

13In der vorliegenden Arbeit wurde auf eine solche Verbindung verzichtet, was in einer relativ
langen Thermalisierungszeit resultiert (vgl. Abschnitt 4.2.1)
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Abb. 3.6: (links): Mikroskopische Aufnahme eines Detektor-Chips. (rechts): Schema-
tische Zeichnung der ersten Niob-Lage. Auf beiden Seiten sind die wichtigsten Struktu-
ren gekennzeichnet: (1) Supraleitender Warmeschalter, (2) Anschluss Heizer, (3) Anschluss
Feldleitungen, (4) Teststrukturen, (5) Alignment-Hilfe, (6) Thermalisierungsstruktur, (7)
Méanderstruktur, (8) Anschliisse Detektor-SQUID.

verringert den Anteil der fluktuierenden Stréme, die parallel zu den Maanderstrei-
fen verlaufen, und bewirkt somit eine Reduktion des Beitrags zum magnetischen
Johnson-Rauschen.

Wie bereits mehrfach erwdahnt, besteht bei Detektoren mit maanderférmiger De-
tektionsspule die Moglichkeit, das zur Ausrichtung der Spins notwendige Magnetfeld
durch einen in der Detektionsschleife eingepragten Dauerstrom zu erzeugen. Anhand
der Abbildung 3.7 soll nun das Vorgehen zur Priaparation dieses Dauerstromes er-
lautert werden.

Fiir die Praparation des Dauerstromes ist es zunéchst erforderlich, die elektrischen
Verbindungen zwischen der Einkoppelspule des Detektor-SQUIDs und der Detekti-
onsschleife normalleitend zu treiben. Da es sich bei diesen Verbindungen um diinne
Aluminiumdrahte mit einer kritischen Temperatur von 7, = 1,2 K handelt, kann dies
dadurch erreicht werden, dass die Badtemperatur des Kryostaten iiber diese Tempe-
ratur gebracht wird. Solange fiir den Feldstrom supraleitende Strompfade existieren,
wird dieser aufgrund der ohmschen Widerstidnde der Bonddréhte nicht durch die
Einkoppelspule des Detektor-SQUIDs fliefsen.

Nachdem die Badtemperatur iiber 7, erh6ht wurde, legt man an die Feldleitungen
der Detektionsspule den einzufrierenden Strom [p an. Wie in Abbildung 3.7 ange-
deutet, kann der angelegte Strom entweder durch den unteren, kurzen Weg mit der
Induktivitdt L; oder den oberen, langen Weg mit der Induktivitidt Lo flieken. Da
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Abb. 3.7: Schematische Darstellung der Préaparation eines Dauerstroms im Maander.

die beiden Méander allerdings zu diesem Zeitpunkt eine geschlossene, supraleitende
Schleife bilden, ist der magnetische Fluss im Inneren der Detektionsspule eine Erhal-
tungsgrofe. Der angelegte Strom teilt sich daher entsprechend der beiden Induktivi-
taten Ly und Lo derart auf, dass die Flusserhaltung im Innern der Detektionsschleife
gewdhrleistet ist.

Im néchsten Schritt legt man an den Heizer einen gerade so grofen Strom Iy
an, dass der in der Ndhe des Heizers befindliche Teil der Detektionsschleife lokal
normalleitend wird. Dies hat einerseits zur Folge, dass der angelegte Feldstrom [
ausschlieflich durch die Induktivitat Lo fliekt, und andererseits, dass der magneti-
sche Fluss ® = Lylr in die Detektionsschleife eindringen kann. Stoppt man nun
den Heizvorgang, so wird die aus Detektionsspule wieder vollstandig supraleitend
und der magnetische Fluss in der Schleife stellt somit wieder eine Erhaltungsgrofse
dar. Schaltet man im letzten Schritt den Feldstrom ab, so fliefst zur Erhaltung des
magnetischen Flusses ein Dauerstrom [y durch die Induktivitdt L; + Lo. Unter der
Annahme L, < Lo folgt aus der Flusserhaltung fiir den Wert des Dauerstroms I:

Ly

— 2 I.o~Ip. 3.5
Li+L, "~ °F (3.5)

Iy

Nach dieser Diskussion erschliefst sich auf sehr einfache Weise, warum die Ver-
bindungsdrahte zwischen Maander und Detektor-SQUID wahrend der Préparation
des Dauerstroms normalleitend sein miissen. Angenommen dies wére nicht der Fall,
dann wiirde der Feldstrom wéahrend des Heizvorganges nicht durch beide Méander,
sondern nur durch einen Maander und durch die Einkoppelspule fliefen, da deren
Induktivitat viel geringer als die Induktivitdt des anderen Maanders ist. Auf diese
Weise wiirde nach dem Ende des Heizvorganges der Dauerstrom nicht, wie beab-
sichtigt, durch die Detektionsspule sondern nur durch einen Maander und durch die
Einkoppelspule fliefsen.
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3.3.3 Herstellung der Sensoren

In fritheren Arbeiten (vgl. z.B. [Rot07]) wurden die paramagnetischen Sensoren von
Hand hergestellt und einzeln auf die Maander aufgeklebt. Hierfiir wurde zunéchst das
Sensormaterial aus hochreinem Gold und isotopenreinem Erbium in einem Licht-
bogenofen erschmolzen. Eine solche Probe wurde dann mechanisch zu einer Folie
mit der gewiinschten Dicke gewalzt. Im Anschluss wurde aus einer solchen Folie ein
zur Grundfliche des Mé&anders passender Sensor geschnitten. Dieser Sensor wurde
schliefslich mit einem Epoxidharz auf den Maander aufgeklebt.

Bei genauerer Betrachtung hat diese Methode zwei wesentliche Nachteile. Zum
einen wird durch die zuséatzliche Klebeschicht der Abstand zwischen M&ander und
Sensor vergrofsert. Zum Anderen sind durch den Klebeschritt reproduzierbare Ergeb-
nisse bei der Herstellung einer Vielzahl gleichartiger Detektoren, wie sie beispielsweise
fiir groftfiachige Detektor-Arrays benotigt werden, nahezu unmdoglich.

Aus den genannten Griinden ist die Verwendung eines Diinnschichtverfahrens zur
Herstellung der Au:Er-Sensoren sinnvoll. Wie sich in der Vergangenheit gezeigt hat,
héngt die Qualitdt der Au:Er-Filme entscheidend von dem verwendeten Depositi-
onsverfahren und den Prozessparametern ab. In [Zin06] wurden Au:Er-Schichten auf
zwei verschiedene Weisen hergestellt und anschliefsend charakterisiert. Die Magneti-
sierung der hergestellten Schichten zeigt in hohen Magnetfeldern (5 T) von Raumtem-
peratur kommend bis ca. 20 K gute Ubereinstimmung mit theoretischen Rechnungen,
weicht dann allerdings zu niedrigen Temperaturen hin signifikant ab. Bei tiefen Tem-
peraturen und kleinen Magnetfeldern stimmt die gemessene Magnetisierung der Fil-
me nur in einem kleinen Temperaturbereich mit theoretischen Rechnungen iiberein
und weicht zu tieferen Temperaturen hin stark ab.

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurden die Au:Er-Filme mit Hilfe eines
Sputter-Verfahrens auf die Detektor-Chips aufgebracht. Hierbei wird ein Plasma'? ge-
ziindet und aufrecht erhalten. Die in diesem Plasma befindlichen Tonen werden dann

t15 gestreut. Dadurch wird die Oberfliche des Targets zer-

an dem sog. Sputter-Targe
stdubt und einzelne Atome bzw. kleine Gruppen losen sich vom Target. Bringt man
dann das Substrat in die Ndhe des Targets, so scheiden sich die zerstdubten Teilchen

in Form eines Films an der Oberflache des Substrats ab.

Fiir die Herstellung der spéter charakterisierten Au:Er-Sensoren wurde ein na-
tiirliches, d.h. istopisch nicht angereichertes, Au:Er-Target mit 820 ppm Erbium ver-
wendet. Nach der Montage des Detektor-Chips auf einem wassergekiihlten Substrat-

147Zur Vermeidung von Sekundirreaktionen verwendet man als Prozessgas in den meisten Fillen
ein Edelgas, wie z.B. Argon.

15 Aufgrund der fehlenden Selektivitéit der Ionen kénnen auch Legierungen als Sputter-Target
verwendet werden, da bei der Zerstdubung keine Fraktionierung auftritt.
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halter wurde die Sputter-Kammer auf einen Basisdruck von 5 - 1078 mbar evakuiert.
Im Anschluss wurden 4 - 1073 mbar Argon (6.0 N) als Prozessgas in die Kammer ein-
gelassen. Bei einer Leistung von 40 W betrigt die Aufwachsrate der Au:Er-Schicht
dann in etwa 90 nm/min.

3.3.4 Beschreibung des Detektoraufbaus

In den vorangegangenen Abschnitten wurde die Herstellung Detektor-Chips sowie
der Au:Er-Sensoren erlautert. Die nun folgende Beschreibung gibt einen detallierten
Uberblick iiber den experimentellen Aufbau des verwendeten Detektors.

Zentraler Bestandteil dieses Detektors ist einer der oben beschriebenen Detektor-
Chips mit zwei parallel geschalteten Maandern. Dieser Chip wurde zunéchst optisch
auf Fehler untersucht. Im Anschluss wurde auf einem der beiden M#ander!® ein
Au:Er-Sensor mit einer Hoéhe von 3 um strukturiert. Da zu diesem Zeitpunkt noch
kein geeigneter Photolack fiir einen Lift-Off-Prozess zur Verfiigung stand, wurde der
Sensor mit Hilfe einer Schattenmaske auf den Méaander gesputtert. Aufgrund des
dadurch bedingten nicht vollstdndigen Schutzes der benachbarten Strukturen ist der
Sensor geringfiigig grofer als der darunter liegende Méander. Dies resultiert in einer
zusatzlichen Warmekapazitéit, die bei der Diskussion der Ergebnisse beriicksichtigt
werden muss.

Réntgenquant

Detektor-% Gold-Kollimator - Bonddréhte

Stycast 2850FT Chip / Detektor- Platine mit
SQUID Kupferleitungen

Abb. 3.8: Schematischer Schnitt durch
_____________________________________ den verwendeten Detektoraufbau.

Zuleitungen

supraleitende Abschirmung aus Blei

Der nun mit einem Sensor versehene Detektor-Chip wurde, wie in Abbildung 3.8
skizziert, zusammen mit dem SQUID-Chip!” und einer Leiterplatine auf einen Halter
aus Messung geklebt. Als Fixierung der beiden Chips diente ein tieftemperaturtaug-
licher Spulenlack (GE 7031 Varnish), wihrend die Fixierung der Platine mit einem
Epoxidharz (Stycast 2850FT) erfolgte.

Der Grund fiir die Wahl von Messing als Tragermaterial ist dessen vergleichsweise
geringe spezifische elektrische Leitfahigkeit 0. Wie in Abschnitt 2.3.2 gezeigt wur-
de, fiihrt die thermische Bewegung der Elektronen in einem leitenden Material zu

16 Auferund der gradiometrischen Wirkung beider M#ander wire andernfalls die Messung der
Magnetisierung der gesputterten Au:Er-Schichten nicht méglich gewesen.
1"Mit SQUID-Chip wird das Substrat bezeichnet, auf dem sowohl das Detektor-SQUID als auch

dessen Einkoppelspule strukturiert sind.
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einem zusitzlichen Beitrag zum Flussrauschen v/Sg im Detektor-SQUID. Dieser Bei-
trag wird durch Gleichung 2.22 beschrieben und kann demnach durch eine geeignete
Wahl des Materials klein gehalten werden. Ein Nachteil der geringen elektrischen
Leitfahigkeit ist die damit verbundene Reduktion der thermischen Leitfahigkeit .
Sie betrigt fiir Messing x = 6 - 107*W/cm K bei T' = 100 mK, wihrend sie z.B. fiir
Kupfer bei dieser Temperatur um mehr als zwei Grofenordnungen grofer ist [Pob96].

Die Einkoppelspule des Detektor-SQUIDs ist iiber Aluminiumdrihte!® mit einem
Durchmesser von 25 um mit dem Detektor-Chip verbunden. Die Kontaktierung der
Feldleitungen sowie des Heizers wurde durch 150 um dicke NbTi/CuNi-Drihte!® rea-
lisiert, die mit Epoxid-Harz in ein Loch im Experimenthalter eingeklebt und in einer
Nut in der Unterseite des Halters vom Experiment weggefiihrt wurden. Die Strinsei-
ten dieser Drahte wurden, ebenfalls mit den beschriebenen Al-Bonddrédhten, mit den
entsprechenden Anschliissen auf dem Detektor-Chip verbunden. Die fiir den Betrieb
des Detektor-SQUIDs notwendigen Zuleitungen enden zunéchst auf der aufgekleb-
ten Leiterplatine und sind von dort durch Al-Bonddréhte auf das Detektor-SQUID
weitergefiihrt. Der gesamte experimentelle Aufbau ist durch eine supraleitende Hiille
aus Blei umgeben. Auf diese Weise werden Fluktuationen adufserer Magnetfelder, die
den Einsatz des Detektor-SQUIDs als hochempfindliches Magnetometer verhindern
wiirden, zuverlassig abgeschirmt. Um das Eindringen von Rontgenquanten aus der
in Abschnitt 3.3.7 beschriebenen Rontgenquelle zu ermoglichen, befindet sich iiber
dem Sensor eine kleine Offnung in der Abschirmung. Ein direkt iiber dem Sensor
angebrachter Kollimator aus Gold soll verhindern, dass Rontgenquanten das Saphir-
Substrat treffen.

3.3.5 Leitungsfiihrung

Abbildung 3.9 zeigt eine schematische Darstellung der elektrischen Zuleitungen, die
fiir den Betrieb des vorgestellten Detektors notwendig sind. Insgesamt verlaufen 12
teilweise miteinander verdrillte Kupferdrahte von den bei Raumtemperatur befind-
lichen Verbindungssteckern zum Heliumbad. Dieses wird durch Erniedrigung des
Dampfdruckes auf einer Temperatur von ca. 2K gehalten. Zum Schutz vor hoch-
frequenten Storungen verlaufen die Dréhte in diinnwandigen Edelstahl-Kapillaren,
die an der Innenseite des Kryostaten befestigt sind. Da jeder dieser Drahte aufgrund
seiner guten Wérmeleitfiahigkeit einen parasitaren Wéarmeeintrag auf dem Heliumbad
verursacht, werden die einzelnen Dréahte bei 77 K und 20 K thermisch angekoppelt.
Hierzu sind die Edelstahl-Kapillaren an den entsprechenden Stellen durch Kupfer-
gehduse unterbrochen, die in gutem thermischen Kontakt mit der jeweiligen Tempe-

18Die Enden der Drihte wurden mit Ultraschallpulsen mit den Kontaktflichen verschweift.
9Die supraleitenden NbTi-Filamente sind in eine Matrix aus CuNi eingebettet, um das Loten
des Drahtes zu ermoglichen.
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raturstufe stehen. Die einzelnen Kupferdriahte sind dann mit Spulenlack (GE 7031
Varnish) auf die Innenseiten dieser Gehéduse geklebt. Um thermische Lasten auf die
FAA-Pille so gering wie moglich zu halten, bestehen alle Leitungen, die vom Heli-
umbad zur FAA-Pille verlaufen, aus supraleitenden NbTi/CuNi-Dréhten und sind
zudem auf der GGG-Pille thermisch angekoppelt.

Der fiir den zweistufigen SQUID-Aufbau notwendige Widerstand R, verursacht
aufgrund seiner resistiven Natur parasitire Warmeeintrage, die die kalte Stufe des
Kryostaten thermisch belasten. Aus diesem Grund sollte der Widerstand R, prinzi-
piell auf dem Heliumbad angebracht sein, da dieses die grofste Warmekapazitat tragt
und stidndig durch fliissiges Helium gekiihlt wird. Auf der anderen Seite wachst das
thermische Nyquist-Rauschen dieses Widerstandes proportional zu /T, weshalb der
Widerstand bei tiefen Temperaturen angebracht sein sollte. Ein guter Kompromiss
zwischen beiden Gegenséitzen wird dadurch erreicht, dass der Widerstand aufgeteilt
und die eine Halfte auf dem Heliumbad und die andere auf der kalten Temperatur-
stufe angebracht wird.

3.3.6 Datenaufnahme und Signalanalyse

In Abschnitt 3.2.1 wurde erldutert, dass das Ausgangssignal der SQUID-Elektronik
eine zum magnetischen Fluss proportionale Spannung ist. Die Absorption eines Teil-
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Abb. 3.10: Blockschaltbild der zur Datenaufzeichnung verwendeten Geréte.

Y

chens im Detektor fithrt zu einer pulsférmigen Anderung des Spannungssignals, deren
Amplitude ein Mafs fiir die im Detektor deponierte Energie ist.

Abbildung 3.10 zeigt ein Blockschaltbild der zur Datenaufzeichnung verwendeten
Geriite. Das Ausgangssignal der SQUID-Elektronik wird zunéchst auf zwei Kané-
le aufgeteilt. Einer dieser Kanéle dient als Messsignal, wahrend der andere Kanal
als Triggersignal verwendet wird. Beide Signale durchlaufen rauscharme Verstéar-
ker?’, die zusétzlich die Anwendung eines Bandpassfilters mit einer Flankensteilheit
von 6 dB/Oktave auf die Signale ermoglichen. Der zur Verfiigung stehende Tiefpass
erlaubt es hierbei, hochfrequente Stérungen aus dem Messsignal zu filtern. Seine
Grenzfrequenz wurde bei allen Messungen so gewéhlt, dass die Nyquist-Bedingung,
2fer < fsample, erfiillt ist. Hierbei bezeichnet fsampie die Abtastrate des nachfolgenden
Analog-Digital-Wandlers. Ferner kann bei zeitlich andauernden Messungen durch
den Einsatz des Hochpasses ein Langzeitdriften aus dem Messsignal entfernt werden.

Beide Signale verlassen dann durch Hochfrequenzfilter den zur Abschirmung des
Kryostaten dienenden Faraday-Kifig und werden mit Hilfe einer Oszilloskopkarte?!
digitalisiert. Die Steuerung dieser Karte und die Datenaufnahme erfolgt iiber ein
speziell hierfiir entwickeltes Computerprogramm, welches in [Sch00] ausfiihrlich be-
schrieben ist. Uberschreitet das als Trigger verwendete Signal einen zuvor definierten
Schwellwert, so werden typischerweise 16384 aufeinanderfolgende Spannungswerte
des Messsignals mit einer Auflosung von 12 bit aufgezeichnet. Die Lage des Zeitfens-
ters wurde bei der Datenaufnahme so gewéahlt, dass das Auslésen des Triggers nach
ca. 25 % des verwendeten Zeitfensters geschah. Um eine Analyse des im Messsignal
enthaltenen Rauschens zu erméglichen, wurde zusétzlich nach je zehn pulsartigen
Signalen ein sog. Ruhesignal aufgezeichnet, welches sich dadurch auszeichnet, dass
zuvor der Trigger nicht ausgelost wurde.

20Typ SRS-560 von Stanford Research Systems, Sunnyvale, Ca, USA.
2LCompuScope SAC-8012A /PCI, Gage, Montreal, Kanada.
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Fiir die Signalanalyse wurde die in [Fle98| diskutierte x*-Methode verwendet. Bei
dieser Methode wird angenommen, dass die zu unterschiedlichen Energien gehoren-
den Detektorsignale s(t) durch eine Streckung in y-Richtung aufeinander abgebildet
werden konnen. Bezeichnet man mit r(¢) ein geeignet gewéhltes Referenzsignal, wel-
ches z.B. durch Mittelung iiber viele Einzelpulse gewonnen werden kann, so ordnet
der verwendete Algorithmus einem Signal s(t) eine solche Energie E und einen sol-
chen Offset Ey zu, dass die quadratische Abweichung x? = " (s(t;) — Er(t;) + Ep)?
minimiert wird. Der Index ¢ nummeriert hierbei die Zeitpunkte im betrachteten
Zeitfenster, zu denen das Messsignal digitalisiert wurde. Durch den Offset Ej, wird
beriicksichtigt, dass einem Messsignal aufgrund niederfrequenter Stérungen ein im
betrachteten Zeitintervall konstanter Fluss iiberlagert sein kann. Als Resultat der
Optimierungsrechnung findet man fiir die einem Signal zugeordnete Energie

po br) = (3.6)
(r?) = (r)

wobei <> den Mittelwert der entsprechenden Grofse im betrachteten Zeitfenster be-
zeichnet [Fle98].

3.3.7 S°Fe-Rontgenquelle zur Charakterisierung des Detektors

Das im Zuge dieser Arbeit entwickelte metallisch magnetische Kalorimeter wurde
mit Hilfe einer gekapselten %°Fe-Rontgenquelle charakterisiert. Durch einen Elektron-
Einfang-Prozess zerfillt das Isotop *°Fe mit einer Halbwertszeit von T} 2 = 2,7ain
das Isotop *Mn. Mit einer Wahrscheinlichkeit von 90 % stammt das dabei einge-
fangene Elektron aus der K-Schale des Eisen-Isotops. Das enstandene Loch in der
K-Schale wird durch das Elektron einer hoheren Schale von *°Mn aufgefiillt. Die
hierbei frei werdende Energie wird in Form eines Rontgenquants abgegeben. An die-
sen Prozess schlieft sich eine Kaskade weiterer Ubergéinge an, wobei die Energie der
emittierten Teilchen?? sukzessive abnimmt.

Das Spektrum von *Mn wurde in der Vergangenheit mehrfach mit Hilfe von
Kristallspektrographen untersucht und ist sehr genau bekannt (siche z.B. |[H6197]).
Die fiir diese Arbeit relevanten Linien resultieren aus dem Ubergang eines Elektrons
von der L-Schale bzw. der M-Schale auf die K-Schale. Die grofere der beiden Linien,
K,-Linie genannt, stammt aus dem Ubergang von der L-Schale auf die K-Schale und
liegt bei einer Energie von 5,9 keV. Im Vergleich zur kleineren Kg-Linie, deren Energie
6,5 keV betrégt, besitzt sie eine etwa neun mal grofere Intensitit.

22Mit sinkender Energie werden zunehmend niederenergetische Photonen und Auger-Elektronen
emittiert. Die Kapselung der Quelle absorbiert diese Teilchen nahezu vollstéindig, so dass diese im
Experiment nicht beobachtet werden kénnen.
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4.1 Magnetisierung des Sensors

Bei der Diskussion der Herstellung der Au:Er-Sensoren in Abschnitt 3.3.3 zeigte sich,
dass die Qualitit der Au:Er-Filme entscheidend von dem verwendeten Diinnschicht-
verfahren sowie den Prozessparametern abhéngt. Eine zentrale Frage besteht somit
darin, welche Qualitdt die im Zuge dieser Arbeit hergestellten Au:Er-Sensoren auf-
weisen und inwieweit deren Magnetisierung M und Warmekapazitiat C' mit dem aus
Messungen an Sensoren aus Vollmaterial bekannten Verhalten von Au:Er iiberein-

stimmen.
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Zur Beantwortung dieser Frage wurde zunéchst die Magnetisierung einer Pro-
be des zur Herstellung der Sensoren verwendeten Sputter-Targets mit Hilfe eines
kommerziell erhiltlichen SQUID-Magnetometers' gemessen. Der hierbei abgedeckte
Temperaturbereich erstreckte sich von 300 K bis 2 K und die Stérke des angelegten
Magnetfeldes betrug 1 T. Das Ziel dieser in Abbildung 4.1 gezeigten Messung bestand
darin, die genaue Konzentration der Erbium-Ionen im Sputter-Target zu ermitteln.
Hierzu wurde im Temperaturbereich von 100 K bis 300 K eine in der Abbildung eben-
falls eingezeichnete theoretische Kurve an die Messdaten angepasst. Diese Kurve setzt
sich, wie in [Bur07] beschrieben, aus einem temperaturabhéngigen und einem tempe-
raturunabhéngigen Anteil zusammen. Wahrend der temperaturunabhéngige Anteil
das diamagnetische Verhalten von Gold widerspiegelt, ist der temperaturabhéngi-
ge Anteil proportional zur Konzentration x der Erbium-Ionen und repréasentiert das

'Typ MPMS XL der Firma Quantum Design, USA.
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in Abschnitt 2.2 diskutierte paramagnetische Verhalten der Erbium-Ionen in Gold,
wobei die Kristallfeldaufspaltung, die zu einer deutlich nicht-trivialen Temperatur-
abhéangigkeit fiihrt, ebenfalls beriicksichtigt wurde. Als freie Fitparameter stehen
sowohl die Konzentration der Erbium-Ionen als auch die magnetische Suszeptibilitat
Xau von Gold zur Verfiigung. Im Rahmen der vorgenommenen Anpassung wurde fiir
die Konzentration ein Wert von 817 ppm und fiir die magnetische Suszeptibilitit ein
Wert von yay = —3,45 - 107 ermittelt, der sehr gut mit dem in Abschnitt 2.2.1
angegebenen Literaturwert iibereinstimmt.

In Abbildung 4.1 ist weiterhin eine Magnetisierungsmessung einer gesputterten
Au:Er-Folie gezeigt, die im gleichen Sputter-Prozess wie der spéter charakterisierte
Au:Er-Sensor hergestellt wurde. Wie man erkennen kann, stimmt der gemessene Tem-
peraturverlauf der Magnetisierung gut mit der theoretischen Kurve fiir eine Erbium-
Konzentration von 777 ppm iiberein. Fiir die Diskrepanz zwischen der gemessenen
Konzentration des Targets und der gesputterten Au:Er-Folie kommen zwei Erklarun-
gen in Frage. Zum einen kann es durchaus sein, dass die Erbium-Konzentration an
der gesputterten Oberflache verschieden ist von 817 ppm, da Reste aus der Schmelze,
aus der das Target gefertigt wurde, eine Konzentration von 730 ppm zeigen. Demnach
kénnen Inhomogenitaten der Konzentration im Target nicht ausgeschlossen werden.
Zum anderen kénnen Verunreinigungen im Prozessgas, insbesondere Sauerstoff, dazu
fithren, dass wahrend des Sputter-Vorgangs ein geringer Teil des Erbiums oxidiert
ist und somit nicht zur Magnetisierung beitragt. Diese These wird dadurch gestiitzt,
dass erst mit Erhéhung der Reinheit des Prozessgases Au:Er-Filme gesputtert werden
konnten, die Ubereinstimmung mit Messungen an Vollmaterial zeigten.

Um die Magnetisierung der gesputterten Au:Er-Filme bei tiefen Temperaturen
und kleinen Magnetfeldern mit der Theorie vergleichen zu kénnen, wurde mit Hilfe
des im vorherigen Kapitel vorgestellten Detektors die Magnetisierung des Sensors
als Funktion der Temperatur gemessen. Aufgrund der Inhomogenitiat des Magnet-
feldes im Sensor ist die Magnetisierung bei einer festen Temperatur eine ortsab-
héangige Grofse. Da es experimentell nicht moglich ist, den Temperaturverlauf der
Magnetisierung direkt zu messen, wird im Folgenden der magnetische Fluss durch
das Detektor-SQUID als Messgrofse diskutiert. Entgegen dieser Tatsache wird dieses
Signal dennoch im Zuge der folgenden Diskussion als ,Magnetisierungsignal“ bezeich-
net.

Abbildung 4.2 (links) zeigt den Temperaturverlauf des magnetischen Flusses im
Detektor-SQUID fiir zwei verschiedene in die Maanderstruktur eingepragte Feldstro-
me. Diese entsprechen einem mittleren Magnetfeld im Sensor von 2,48 mT fiir 44 mA
und 3,43 mT fiir 61 mA. Zusétzlich zu den Messdaten sind in der Abbildung die Er-
gebnisse einer numerischen Berechnung des Temperaturverlaufs der Magnetisierung
eingezeichnet. Da die oben betrachtete Au:Er-Folie und der hier charakterisierte
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Abb. 4.2: (links): Magnetischer Fluss im Detektor-SQUID in Abhéngigkeit von der in-
versen Temperatur fiir zwei verschiedene Feldstrome. Die gestrichelten Linien entsprechen
einer theoretischen Rechnung. (rechts): Temperatur des Au:Er-Sensors als Funktion der
Temperatur der Experimentierplattform fiir einen Feldstrom von 61 mA.

Sensor im selben Sputter-Prozess hergestellt wurden, sollten beiden Au:Er-Filme die
gleiche Konzentration an Erbium-Ionen aufweisen. Fiir die Berechnung wurde daher
eine Konzentration von 775 ppm angenommen. Weiterhin wurde die Hyperfeinstruk-
turaufspaltung von %“Er in der Rechnung beriicksichtigt. Dies ist notwendig, da
das zur Herstellung der Sensoren verwendete Sputter-Target nicht isotopisch ange-
reichert ist und folglich einen Anteil von 22,9 % an '®“Er enthilt. Unberiicksichtigt
blieben dagegen die Wechselwirkung zwischen den 97 Er-Ionen untereinander und die
Wechselwirkung der °"Er-Ionen mit den kernspinlosen Erbium-Ionen.

Bis zu einer Temperatur von ca. 45 mK stimmt die gemessene Magnetisierung mit
der numerischen Simulation sehr gut iiberein. Zu tieferen Temperaturen hin verlauft
die gemessene Kurve allerdings flacher als der berechnete Temperaturverlauf. Die
wahrscheinlichste Erklarung fiir dieses abweichende Verhalten ist, dass der Detektor
durch parasitire Wérmeeintrage thermisch vom Warmebad entkoppelt und somit
die Temperatur des Detektors nicht mehr der Badtemperatur des Kryostaten folgen
kann. Die Entkopplung resultiert dabei aus der geringen thermischen Leitfahigkeit
von Saphir bei tiefen Temperaturen und vor allem aus dem in diesem Temperatur-
bereich dominierenden Kapitza-Widerstand [Rot07], durch den kleinste Wérmeein-
tridge zu nennenswerten Temperaturgradienten fiihren kénnen. Unter der Annahme,
dass die numerische Simulation die Magnetisierung des Sensors bei guter thermi-
scher Kopplung zwischen Sensor und Wéarmebad beschreibt, kann die tatséchliche
Temperatur des Sensors aus dem simulierten Temperaturverlauf der Magnetisierung
bestimmt werden. Hierzu ordnet man dem Sensor diejenige Temperatur zu, die die
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Simulation fiir einen gemessenen magnetischen Fluss ®g im Detektor-SQUID als
Badtemperatur angibt. Abbildung 4.2 (rechts) zeigt die auf diese Weise bestimmte
Temperatur des Sensors als Funktion der Badtemperatur des Kryostaten. Aus dieser
Abbildung kann bei einer Badtemperatur von 24 mK fiir die maximale Temperatur-
differenz zwischen Sensor und Warmebad ein Wert von etwa 4 mK abgelesen werden.
Bezeichnet man mit Gy den Vorfaktor der thermischen Leitfihigkeit G = GoT? bei
tiefen Temperaturen und geht man von der Annahme aus, dass der Sensor ther-
misch vom Wérmebad entkoppelt, so kann fiir die Temperatur des Sensors in gu-
ter Niherung die Beziehung Tsens = (Ti.q + @Q/Go)"* hergeleitet werden, wobei Q
die parasitdren Warmeeintréage repréasentiert. Diese Beziehung ist fiir den gezeigten
Temperaturverlauf des Au:Er-Sensors gut erfiillt und stiitzt somit die These, dass
die Abweichung der Magnetisierung zu tiefen Temperaturen hin durch parasitére
Wiérmeeintrage verursacht wird.

Eine mogliche Ursache fiir die parasitdren Warmeeintréage ist durch die Infrarot-
Strahlung der 1,5 K warmen Umgebung des Detektors gegeben. Da der hier beschrie-
bene Detektor fiir die energiedispersive Messung massiver Teilchen entwickelt wurde,
konnte kein Rontgenfenster zur Abschirmung dieser Infrarot-Strahlung verwendet
werden. Die Strahlungsleistung einer Fliache A mit Temperatur 7" kann mit Hilfe
des Stefan-Boltzmann-Gesetzes P = (1 — R) - o - A - T* berechnet werden, wobei
o = 5,67-10"W/m?K* die Stefan-Boltzmann-Konstante und R die Reflektivitéit
der Oberfliche des Strahlers? bezeichnet. Die hier relevante Fliche wird durch den
Raumwinkel €2 bestimmt, der von der genauen geometrischen Anordnung von Sensor
und Kollimator abhéngt. Im vorliegenden Fall kann fiir den Raumwinkel ein Wert von
7/3 abgeschétzt werden. Somit kann die im Sensor absorbierte Strahlungsleitung zu
1 pW abgeschétzt werden. Hierbei wurde fiir die Reflektivitiat ein Wert von R = 0,9
angenommen®. Damit erhilt man eine durch Infrarot-Strahlung verursachte Tempe-
raturerh6hung des Sensors um etwa 0,2 mK.

Neben der Infrarot-Strahlung kommen weiterhin unzureichend thermisch abge-
fangene Zuleitungen zum Detektor sowie die zur elektrischen Kontaktierung ver-
wendeten Al-Bonddréhte als Erklarung fiir die parasitdren Warmeeintriage in Frage.
Beispielhaft sei an dieser Stelle der Einfluss der Al-Bonddréhte diskutiert. Supralei-
tendes Aluminium hat bei einer Temperatur von 50 mK eine thermische Leitfahigkeit
x von 107 W /em K [Pob96]. Die Lénge der verwendeten Bonddriihte betrigt in etwa
2mm und der Durchmesser der Drahte hat einen Wert von 25 um. Damit erhilt man
fiir einen Draht eine Warmeleitfihigkeit von 0,2nW /K. Bei einer Temperaturdiffe-
renz von 20 mK zwischen Detektor-SQUID und Detektor-Chip erhélt man somit eine
Warmelast von 5 pW, die einer Temperaturerh6hung um etwa 1 mK entspricht.

2Fiir einen schwarzen Strahler hat die Reflektivitit einen Wert von R = 0.
3Im Kryostaten ist ein Grofteil der Umgebung des Detektors vergoldet, so dass dies einen rea-
listischen Wert darstellt.
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Als letzte Erklarung fiir das thermische Entkoppeln des Detektors kénnen durch
das Detektor-SQUID induzierte Wirbelstrome im Sensor angegeben werden. Auf-
grund des Josephson-Wechselstromeffekts existiert im Detektor-SQUID ein hochfre-
quenter Wechselstrom mit einer durch vy = 2eU/h = U/®, gegebenen Frequenz.
Hierbei bezeichnet e = 1,6 - 10712 C die Elementarladung, U die iiber dem priméiren
SQUID abfallende Spannung und h = 6,6 - 1073* Js das Planksche Wirkungsquan-
tum. Fiir die am Arbeitspunkt iiber dem Detektor-SQUID abfallende Spannung wur-
de ein Wert von 19 4V gemessen. Damit erhédlt man eine Josephson-Frequenz von
vy = 9,2GHz. Die Amplitude des Wechselstroms kann mit [, /2 abgeschétzt wer-
den, wobei I;,; den Biasstrom des priméren SQUIDs bezeichnet. Der Biasstrom be-
trug bei den durchgefithrten Messungen anndhernd 20 pA. Der im Detektor-SQUID
oszillierende Wechselstrom wird entsprechend der Induktivitdten der Einkoppelspu-
le, der Bonddrahte und des Méanders induktiv in die Detektionsspule iibertragen.
Fiir den entsprechenden Kopplungsfaktor erhélt man nadherungsweise einen Wert
von 5 %. Somit oszilliert in der Detektionsspule ein Wechselstrom mit einer Kreis-
frequenz von 58 GHz und einer Amplitude von 0,5 yA. Dieser Wechselstrom indu-
ziert im dariiber liegenden Sensor Wirbelstrome, die zu einer Leistungsdissipation
im Sensor fithren. Der frequenzabhéngige Widerstand R(w), der der Detektionsspule
daher zugeordnet werden kann, kann aus dem Imaginérteil der Induktivitat bestimmt
werden. Diese wiederum lésst sich mit numerischen Methoden berechnen (vgl. Ab-
schnitt 2.3.2). Fiir die relevante Frequenz von 58 GHz erhélt man einen Widerstand
von R(58 GHz) ~ 300 2. Die im Sensor dissipierte Leistung berechnet sich damit zu
75pW, was einer Temperaturerhohung des Sensors um etwa 15 mK entspricht.

Da die maanderférmige Struktur allerdings mit 27,6 nH eine vergleichsweise grofse
Induktivitat aufweist und zudem parasitire Kapazitaten von einem Niobstreifen iiber
den Sensor zum néchsten Niobstreifen existieren, wird nur ein Bruchteil des Wechsel-
stroms durch die Maanderstruktur fliefsen. Um eine Abschitzung der Grofenordnung
dieses Bruchteils zu erhalten, kann man die Impedanz des Méaanders mit der Impe-
danz der parasitiren Kapazititen vergleichen. Fiir die Impedanz des Maanders erhélt
man bei einer Frequenz von 58 GHz einen Wert von 1,6 k(2. Die Impedanz der para-
sitdren Kapazitaten kann mit 12 2 abgeschétzt werden. Hierbei wurde die Kapazitéat
durch einen Plattenkondensator mit Grundfliche A, Plattenabstand d und Dielek-
trizitdtszahl e, idealisiert?. Somit sollte der Anteil des durch die Detektionsschleife
flielsenden Wechselstroms im Bereich von einigen Prozent liegen. Allerdings ist es an
dieser Stelle aufgrund der Komplexitét des Problems nicht méglich, den genauen An-
teil des in der Detektionsspule flielsenden Wechselstroms zu bestimmen. Dieser kann
vom abgeschétzten Wert durchaus um eine Grofenordnung entfernt liegen. Man er-
kennt aber bereits anhand der maximalen Temperaturerh6hung von 15 mK, dass der

4Fiir die Fliche A wurde die Fliche zweier Maanderstreifen angenommen, fiir den Abstand
wurde die Dicke der SiOs-Schicht verwendet und als Dielektrikum wurde SiO5 angenommen.
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im Detektor-SQUID oszillierende Wechselstrom zu einer relevanten Temperaturer-
hohung des Sensors fiihren kann.

Letztlich kann allerdings nicht vollstéandig ausgeschlossen werden, dass die beob-
achtete Abweichung der Magnetisierung des Au:Er-Sensors zu tiefen Temperaturen
hin durch ein vom Vollmaterial abweichendes thermodynamisches Verhalten hervor-
gerufen wird und somit eine weitere Optimierung der beim Sputtern verwendeten
Prozessparameter vorgenommen werden muss. Es werden daher weitere Messungen
bendtigt, um die genaue Ursache der Abweichung bei tiefen Temperaturen zu kléaren.

4.2 Eigenschaften des Detektorsignals

4.2.1 Signalform

Abbildung 4.3 zeigt die typische Pulsantwort des Detektors bei der Absorption eines
Rontgenquants mit einer Energie von 5,9 keV bei einer Temperatur von 30 mK und
einem Feldstrom von 44 mA. Dargestellt ist der zeitliche Verlauf des magnetischen
Flusses im Detektor-SQUID nach einer Mittelung iiber 238 Einzelpulse.

8| lF=44mA
6 |
s Abb. 4.3: Pulsantwort des Detektors bei
Eal der Absorption eines Rontgenquants mit
Ue«: einer Energie von 5,9keV. Der eingefrore-
2| ] ne Feldstrom war 44 mA und die Tempera-
tur des Detekors betrug 30 mK. Zusétzlich
oM 4 eingezeichnet ist ein Fit des Abklingverhal-
. . . . tens, der im Text ndher beschrieben ist.
0 20 40 60
Zeit t [ms]

Der durch die Absorption eines Rontgenquants gegebene Energieeintrag verteilt
sich zunéchst in sehr kurzer Zeit (¢ < 1077 s) auf das System der Leitungselektronen.
Die hierfiir zu Grunde liegenden Prozesse werden in einem anderen Zusammenhang
in Abschnitt 4.3 beschrieben. Die magnetischen Momente des Sensormaterials rea-
gieren auf die Temperaturerh6hung der Leitungselektronen mit einer Relaxationszeit
7. Sie ist durch die Korringa-Relation 7 - T, = k gegeben, wobei T, die Tempera-
tur der Leitungselektronen und x die sog. Korringa-Konstante bezeichnet. In ESR-
Messungen konnte die Korringa-Konstante von Au:Er zu x = 7 - 1072 Ks bestimmt
werden [Sjo75]. Bei einer Temperatur von 30 mK erhélt man somit eine Anstiegszeit
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des Signals von 79 < 1us. Die Anstiegszeit des in Abbildung 4.3 gezeigten Pulses
betragt 4 us und ist durch die Bandbreite der verwendeten SQUID-Elektronik be-
grenzt. Nach dem schnellen Anstieg des magnetischen Flusses im Detektor-SQUID
durchlauft das Signal ein Maximum.

Das Abklingverhalten des Detektorsignals kann durch die Summe dreier Expo-
nentialfunktionen mit Zeitkonstanten 7¢, 75 und 73 und Amplituden a;, as; und as
beschrieben werden. In der ersten Phase der Relaxation, die durch die Zeitkonstante
71 reprasentiert wird, flielt ein Teil der im Detektor deponierten Energie vom Sys-
tem der Leitungselektronen und der magnetischen Momente in das in Abschnitt 2.2.5
diskutierte System der Kernquadrupolmomente von Gold. In Abbildung 4.3 ist diese
Phase als Spitze im Signal zu erkennen. Die zugehorige Zeitkonstante betragt fiir den
gezeigten Puls 343 us. Messungen dieser Zeitkonstante bei verschiedenen Tempera-
turen zeigen, dass der zu 7; gehorige Anteil ab einer Temperatur von etwa 50 mK
verschwindet und dass keine systematische Temperaturabhingigkeit erkennbar ist.
Dieses Verhalten konnte bereits in fritheren Messungen beobachtet werden [Gor01].
Die dort gefundene Abhéangigkeit der Zeitkonstante 7, vom Magnetfeld kann in dieser
Arbeit nicht beobachtet werden, da zum einen die mittleren Magnetfelder im Sensor
fiir die beiden betrachteten Stréme von 44 mA und 61 mA mit 2,48 mT und 3,43 mT
sehr nahe beeinander liegen und zum anderen die Rekonstruktion der abfallenden
Flanke mit einer gewissen Unsicherheit behaftet ist, die zu einem spéteren Zeitpunkt
genauer erlautert wird.

Die Ursache der Zeitkonstante 75 ist bislang noch nicht vollstandig verstanden.
Die Grokenordnung dieser Zeitkonstante liegt im Bereich von wenigen Millisekun-
den. Messungen von 75 in Abhéngigkeit von der Temperatur und vom mittleren
Magnetfeld im Sensor zeigen weder eine eindeutige Temperaturabhéngigkeit noch
eine Abhéangigkeit vom mittleren Magnetfeld. Eine mogliche Erklarung fiir das Auf-
treten dieser Zeitkonstante ist durch das Vorhandensein des Saphir-Substrates des
Detektor-Chips gegeben. Wie in [Sch00| beschrieben, bildet das Substrat ein inter-
medidres Warmereservoir zwischen Sensor und Warmebad. Fasst man das System
der magnetischen Momente und das System der Leitungselektronen zu einem Sys-
tem zusammen, so wird das resultierende thermodynamische Modell des Detektors
durch ein kanonisches Ensemble mit drei Subsystemen beschrieben. Fiir die analy-
tische Berechnung des Wérmeflusses in diesem Modell muss daher ein System von
drei gekoppelten Differentialgleichungen gelost werden. Als Losung erhélt man eine
Summe von drei Exponentialfunktionen mit verschiedenen Zeitkonstanten, die den
hier im Rahmen dieser Arbeit beobachteten Zeitkonstanten entsprechen kénnten.

Die Abfallszeit 73 spiegelt die Thermalisierung des Detektors mit dem Warmebad
wider. Sie hingt von der Gesamtwirmekapazitiat C' des Detektors und der Wérme-
leitfahigkeit G' zwischen Detektor und Warmebad ab und ist durch den Zusammen-
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hang 73 ~ C/G gegeben. Die Warmeleitfahigkeit G héngt dabei vom Grenzflaichen-
widerstand zwischen Sensor und Substrat, von der Wéarmeleitfiahigkeit des Saphir-
Substrats sowie der Klebeschicht zwischen Substrat und Experimenthalter ab. Ab-
bildung 4.4 zeigt den gemessenen Temperaturverlauf der Relaxationszeit 73 fiir zwei
verschiedene Feldstrome. Man erkennt zum einen, dass 73 mit steigender Temperatur
abnimmt und zum anderen, dass die Zeitkonstante mit steigendem mittleren Magnet-
feld im Sensor geringfiigig zunimmt. Die beobachtete Magnetfeldabhéngigkeit von 73
kann dadurch erklért werden, dass bei konstanter Temperatur die Warmeleitfahigkeit
G unabhéngig vom Magnetfeld ist, wiahrend die Warmekapazitat C' nach Gleichung
2.9 mit dem Magnetfeld zunimmt. Beachtet man, dass mit steigender Temperatur die
Wiérmeleitfahigkeit G' zwischen Sensor und Warmebad grofser wird, wahrend gleich-
zeitig die Warmekapazitat des Sensors abnimmt, so wird auch der Temperaturverlauf
von 73 verstandlich.

An dieser Stelle soll die oben angesprochende Unsicherheit bei der Bestimmung
der Zeitkonstanten diskutiert werden. Wie in Abbildung 4.4 zu erkennen ist, zeigt
das Messsignal vor dem Anstieg des Pulses eine endliche Steigung. Dies ist das Re-
sultat eines massiv auftretenden Pile-Up-Problems. Als Pile-Up-Problem bezeichnet
man dabei die Situation, bei der die Rate detektierter Energieeintrage grofer als
die inverse Relaxationszeit des Detektors ist. Der Detektor kann hierdurch vor der
Absorption eines Teilchens nicht vollstédndig mit dem Warmebad thermalisieren. Als
Resultat davon sitzt ein Grofsteil der Pulse auf der abfallenden Flanke eines vorange-
gangen Pulses und das gemessene Detektorsignal ist demnach die Uberlagerung einer
abfallenden Flanke und des eigentlichen Pulses. Um die ,wahren“ Relaxationszeiten
des Pulses zu bestimmen, muss die abfallende Flanke des vorangegangen Pulses sub-
strahiert werden. Die Rekonstruktion der abfallenden Flanke ist allerdings nur sehr
schwer moglich.
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Aus Abbildung 4.4 ist ferner ersichtlich, dass die Relaxationszeit 73 des Detek-
tors fiir eine Temperatur von 30 mK in etwa 80ms betrégt. Der Detektor erreicht
damit erst nach annédhernd 240 ms wieder das thermische Gleichgewicht mit dem
Warmebad. Folglich ist die im Experiment mogliche Rate auf ca. 4 Teilchen/s be-
schrinkt® und ist damit weitaus geringer als die in der Einleitung geforderte Rate von
1000 Teilchen/s. Wie in Abschnitt 3.3.2 beschrieben, kann die thermische Ankopp-
lung des Detektors an das Warmebad prinzipiell durch eine metallische Verbindung
zwischen dem Warmebad und der Thermalisierungsstruktur des Detektors verbessert
werden. Rechnungen zeigen allerdings, dass auf diese Weise die thermische Ankopp-
lung des hier entwickelten Detektors aufgrund der geringen Schichtdicke und der
damit verbundenen geringen thermischen Leitfdhigkeit der Thermalisierungsstruk-
tur nicht ausreichend verbessert werden kann. Aus diesem Grund soll der Sensor in
zukiinftigen Messungen direkt mit Hilfe von diinnen Golddrdhten an das Wérme-
bad gekoppelt werden. Hierzu wurde die quadratische Grundfliche des Sensors an
zwei Seiten um einen 100 ym breiten und 200 pm langen Steg erweitert. Der Sensor
kann an diesen Stellen einerseits mit den Golddréhten thermisch kontaktiert werden
und andererseits besteht weiterhin die Mdoglichkeit, die Sensoren mit einem Absor-
ber zu verstehen. Die Lange und Breite der Stege wurde dabei so gewahlt, dass die
Thermalisierungszeit 73 des Detektors bei einer Temperatur von 30 mK in etwa 1 ms
betragt.

4.2.2 Signalgrofie

Wie die Diskussion der physikalischen Grundlagen in Kapitel 2 zeigte, hiangt die
Signalgrofse eines metallisch magnetischen Kalorimeters nicht nur vom Temperatur-
verlauf 0M /0T der Magnetisierung des paramagnetischen Sensors sondern auch von
der Gesamtwarmekapazitit des Detektors ab. Da im Rahmen der vorliegenden Arbeit
auf einen Absorber verzichtet wurde, ist die Gesamtwirmekapazitit des Detektors
durch die Warmekapazitét des gesputterten Au:Er-Sensors gegeben. Nach Gleichung
2.28 ist diese direkt mit der Signalgréfe des Detektors pro Energieeintrag verkniipft.
Aus diesem Grund erfolgt die Diskussion der Warmekapazitit des Sensors anhand
der im Experiment messbaren Signalgrofe d®g /0 E. Hierbei bezeichnet 0®g die durch
einen Energieeintrag d E' hervorgerufene Flussinderung im Detektor-SQUID.

Abbildung 4.5 zeigt das Ergebnis der Messung der Signalgrofse des Detektors als
Funktion der Temperatur fiir zwei verschiedene Feldstrome. Da der Detektor-Chip
bei tiefen Temperaturen nicht mehr der Temperatur des Kryostaten folgt (vgl. Ab-
schnitt 4.1), wurden die Messdaten anhand der in Abbildung 4.2 (links) gezeigten

Die Rate der Réntgenquanten betrug bei den hier diskutieren Messungen in etwa 17 Teilchen /s
und ist damit weitaus grofer als die mit dem Detektor vertretbare Rate. Dies erkléart das aufgetre-
tene Pile-Up-Problem.
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Magnetisierungskurven hinsichtlich ihrer Temperatur korrigiert. Die in Abbildung 4.5
eingezeichneten Linien entsprechen einer numerischen Simulation der Signalgrofe fiir
die gewahlten Feldstrome von 44 mA und 61 mA. In der durchgefiihrten Simulation
wurde neben der Hyperfeinstrukturaufspaltung von %"Er auch die in Abschnitt 3.3.4
erlauterte, parasitdire Warmekapazitdat des Sensors beriicksichtigt. Da es mit der ge-
wahlten Simulationsmethode nicht ohne Weiteres moglich ist, die Wechselwirkung
der '"Er-Ionen untereinander sowie die Wechselwirkung der '®“Er-Ionen mit den
kernspinlosen Erbium-Ionen einzubinden, wurden diese Wechselwirkungen nicht be-
riicksichtigt. Wie die Diskussion von Au:Er im Modell wechselwirkender magnetischer
Momente (vgl. Abschnitt 2.2.3) zeigte, resultieren die Dipol-Dipol-Wechselwirkung
und die RKKY-Wechselwirkung der kernspinlosen Erbium-Ionen sowohl in einem
erniedrigten Sattigungswert der Magnetisierung als auch in einer erh6hten Warme-
kapazitit bei tiefen Temperaturen. Da diese Wechselwirkungen fiir 1" Er-Ionen einen
dhnlichen Effekt haben sollten, kann die hier berechnete Warmekapazitéit des Au:FEr-
Sensors nur als eine untere Grenze fiir dessen tatséchliche Warmekapazitiat angesehen
werden.

Bevor die Messdaten mit den durchgefiihrten Simulationen verglichen werden,
wird zunéchst eine qualitative Beschreibung der Abhéngigkeiten der Signalgrofie
0®g/0E vom mittleren Magnetfeld im Sensor und von der Temperatur gegeben. Wie
der Abbildung zu entnehmen ist, nimmt die Signalhéhe mit dem mittleren Magnet-
feld im Sensor zu. Dieses Verhalten lasst sich dadurch erklaren, dass nach Abschnitt
2.2.2 die Anderung des magnetischen Moments in kleinen Feldern bei einem Energie-
eintrag eine lineare Abhéngigkeit vom Magnetfeld zeigt. Weiterhin ist zu erkennen,
dass die Signalgrofse mit steigender Temperatur stark abnimmt. Verantwortlich fiir
dieses Verhalten ist die Tatsache, dass im Fall konstanter Magnetfelder die Wérmeka-
pazitat der Leitungselektronen proportional zu T' zunimmt, wiahrend die Warmeka-
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pazitit des Zeeman-Systems hingegen proportional zu 1/T? abfillt. Dadurch bedingt
fliefst nach Gleichung 2.15 ein geringerer Teil der im Detektor deponierten Energie
in das Zeeman-System, was zu hohen Temperaturen hin in einer abnehmenden An-
derung des magnetischen Moments des Sensors und damit in einer abnehmenden
Signalgrofse resultiert.

Nach dieser qualitativen Beschreibung sollen nun die gemessenen Signalgrofien
mit den durchgefiihrten Simulationen vergleichen werden. Wie der Abbildung 4.5
zu entnehmen ist, stimmen die gemessenen Daten bei hohen Temperaturen gut mit
der Simulation iiberein. Dagegen weichen die gemessenen Signalgrofsen zu tieferen
Temperaturen hin zunehmend von den berechneten Signalhohen ab. Bei einer Tem-
peratur von 30mK sind die gemessenen Signale schlieflich um ca. 30 % kleiner als
von der Simulation vorhergesagt. Ein Teil dieser Abweichung kann dadurch erklart
werden, dass die Wechselwirkung der '"Er-Ionen untereinander sowie die Wechsel-
wirkung der “Er-Ionen mit den kernspinlosen Erbium-Ionen nicht beriicksichtigt
wurde. Wie bereits weiter oben erlautert, sollten die Ergebnisse der Simulation als
obere Schranke fiir die Signalgrofse angesehen werden. Die reale Abweichung diirfte
demnach geringer als die maximal beobachtete Abweichung von 30 % sein.

Eine andere Erkldarung erhélt man durch die Annahme eines weiteren, bislang un-
bekannten thermodyamischen Systems. Um die gemessenen Signale zu beschreiben,
miisste die Warmekapazitat Cy dieses Systems bei einer Temperatur von 30 mK in
etwa 160 pJ /K betragen und mit steigender Temperatur abfallen. Da mit der Einfiih-
rung eines weiteren thermodynamischen Systems zwangslaufig eine weitere Zeitkon-
stante in der Pulsanwort des Detektors verbunden ist (vgl. Abschnitt 4.2.1), muss das
unbekannte System in sehr gutem thermischen Kontakt mit dem System der magneti-
schen Momente und Leitungselektronen stehen. Andernfalls wére in der Pulsantwort
des Detektors ein weiterer exponentieller Abfall mit Amplitude a, und Zeitkonstante
Ty erkennbar, der zu hoheren Temperaturen hin abnimmt und letztlich verschwindet.
Ein moglicher Grund fiir die Annahme eines weiteren thermodynamischen Systems
kann die unterschiedliche Morphologie der gesputterten Au:FEr-Schichten sein, die sich
unter anderem in einem geringeren Restwiderstandsverhéltnis bemerkbar macht.

Um die beobachtete Abweichung der gemessenen Signalgrofse von der numerischen
Simulation bei Temperaturen unter 80 mK entgiiltig kldren zu konnen, muss in einem
ersten Schritt die Wechselwirkungen der '°"Er-Ionen in der Simulation beriicksichtigt
werden. Hierfiir bietet sich z.B. eine Molekularfeld-Ndherung an, bei der die Wirkung
aller magnetischer Momente auf ein herausgegriffenes magnetisches Moment durch
ein zuséatzliches, effektives Magnetfeld beschrieben wird. Beobachtet man auch in
diesem Fall eine Diskrepanz zwischen Simulation und Messung, miissen in einem
zweiten Schritt weitere Experimente durchgefiihrt werden, um mit deren Hilfe nach
der Ursache der beobachteten Abweichung zu suchen.
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4.3 Rontgenspektroskopie

Die bisher diskutierten Messungen dienten dazu, die Eigenschaften des in Abschnitt
3.3.4 beschriebenen Detektors zu charakterisieren. Um die Energieauflosung zu be-
stimmen und um damit die Leistungsfahigkeit des Detektors zu demonstrieren, wurde
ein Spektrum der in Abschnitt 3.3.7 vorgestellten **Fe-Quelle gemessen. Die Tempe-
ratur des Detektors betrug zum Zeitpunkt der Messung 30 mK und der in die Maan-
derstruktur eingeprégte Feldstrom hatte einen Wert von 59 mA. Bei einer mittleren
Rate von 17 Teilchen/s wurden ca. 17000 Einzelereignisse und zusétzlich etwa 1700
Ruhesignale aufgezeichnet. Den einzelnen Pulsantworten des Detektors wurde dann
mit der in Abschnitt 3.3.6 beschriebenen Methode der kleinsten Abweichungsquadra-
te eine relative Amplitude zugewiesen. Als Bezug diente ein Musterpuls, der durch
Mittelung vieler Einzelpulse gewonnen wurde. Die Kalibration der Energieskala er-
folgte anhand der Ereignisse, die der K ,-Linie von Mangan zugeordnet werden konn-
ten.
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Abbildung 4.6 zeigt das gemessene Spektrum von *’Mn in einem Energieinter-
vall von OkeV bis 8keV. Neben den erwarteten K-Linien von Mangan sind zwei
weitere Linien erkennbar. Zum einen ist dies die Verteilung der Energien, die den
Ruhesignalen zugewiesen wurden, und zum anderen eine sehr breite Linie, dessen
Maximum bei einer Energie von ca. 2,8keV liegt. Diese Linie sowie der erkennba-
re Untergrund im Spektrum sind auf sog. Substratpulse zuriickzufiihren. Bei diesen
Substratpulsen handelt es sich um Rontgenquanten, die nicht in dem als Absorber
dienenden Au:Er-Sensor, sondern im Saphir-Substrat absorbiert werden. Diese Ront-
genquanten fiihren ebenfalls zu einer Temperaturerhéhung des Sensors und dadurch
zu einer Pulsantwort des Detektors. Da ein Teil der im Substrat deponierten Energie
allerdings direkt zum Warmebad abfliellen kann, zeigen diese Pulse einerseits eine
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Abb. 4.7: (links): Verteilung der Ruhesignale bei einem Feldstrom von 59 mA und einer
Temperatur von 30 mK. Die eingezeichnete Linie entspricht einer gaufsférmigen Verteilung
mit einer Halbwertsbreite von 106 eV. (rechts): Rontgenspektrum der K,-Linie von Man-
gan bei einem Feldstrom von 59 mA und einer Temperatur von 30 mK. Die eingezeichnete
Linie entspricht einem gaukférmigen Kurve mit einer Halbwertsbreite von 161 V.

verdnderte Pulsform und erscheinen andererseits im Spektrum bei einer geringeren
Energie.

Geht man von der Annahme aus, dass sich das Rauschen der Ruhesignale nicht
systematisch vom Rauschen der gemessenen Pulse unterscheidet, so kann die erreich-
bare Energieauflosung aus dem wéhrend des Experiments vorhandenen Rauschen des
Detektorsignals, welches durch die aufgezeichneten Ruhesignale repréisentiert wird,
und der Form der Detektorantwort bestimmt werden. Hierzu addiert man zu jedem
Ruhesignal den zeitlichen Verlauf des Musterpulses und wendet auf die so erhaltenen
Signale die Methode der kleinsten Abweichungsquadrate an. Die Breite der daraus
resultierenden Verteilung gibt dann die im Experiment mit dem verwendeten Aus-
wertealgorithmus maximal erreichbare Energieauflosung an. Zu dieser Breite tragen
alle Rauschanteile bei, die im elektronischen Signal des Detektors vorhanden sind.
Hierzu zéhlen neben dem Rauschen des zweistufigen SQUID-Magnetometers auch
Netzbrummen, mechanische Vibrationen durch Vakuumpumpen oder dhnliche Ein-
fliissse. Abbildung 4.7 (links) zeigt die mit der beschriebenen Vorgehensweise erhal-
tene Verteilung der Ruhesignale um die Energie E' = 0. Zusatzlich eingezeichnet ist
eine gaukformige Kurve mit einer Halbwertsbreite von AFEpway = 106 eV. Wie aus
der Abbildung zu erkennen ist, stimmt die gemessene Verteilung qualitativ gut mit
der eingezeichneten Gaufl-Kurve iiberein. Die mit dem Detektor in dieser Messung
maximal erreichbare Energieauflésung betrégt somit 106 eV.

Fiir die Bestimmung der Energieauflosung des Detektors bei endlichen Energien
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wurde die K,-Linie von 5*Mn niher betrachtet. Abbildung 4.7 (rechts) zeigt eine Ver-
groferung dieser Linie in einem Energiebereich von 5,5 keV bis 6,3 keV. Die zusétzlich
eingezeichnete Kurve entspricht einer Gaufs-Verteilung mit einer Halbwertsbreite von
161 eV. Hieraus kann man gegeniiber der aus dem Rauschen bestimmten Energieauf-
16sung einen zusatzlichen Beitrag von 121 eV bei 5,9keV zur instrumentellen Linien-
breite berechnen. Eine mogliche Ursache dieser Differenz sind Schwankungen der
Arbeitstemperatur des Detektors. Wahrend sich solche Temperaturschwankungen
nicht auf die aus dem Rauschen abgeleitete Linienbreite auswirken, verdndern sich
die FEigenschaften des Detektors, insbesondere die Signalhohe, aufgrund ihrer starken
Temperaturabhangigkeit. Die wahrend des Experiments beobachteten Schwankungen
der Temperatur des Kryostaten kénnen durch AT /T < 0,2% abgeschétzt werden.
Der durch diese Schwankungen verursachte Beitrag zur Energieauflosung léasst sich
in guter Niherung® zu E - AT/T ~ 12¢eV berechnen und ist damit zu gering, um
eine Differenz von 121 eV zu erklaren.

Neben der Schwankung der Arbeitstemperatur des Detektors kénnen zwei weitere
Effekte zu einer Reduzierung des maximal erreichbaren Auflésungsvermogens E/AE
des Detektors fithren. Wie in Abschnitt 3.3.4 erlautert wurde, ist der Au:Er-Sensor in
lateraler Richtung grofer als die sensitive Flache der mdanderférmigen Struktur. Als
Folge davon kann das Signal des Detektors ortsempfindlich sein. Dies bedeutet, dass
die Hohe der Signale davon abhéingig ist, an welchem Ort das Photon im Sensor ab-
sorbiert wird. Wahrend man fiir Rontgenquanten, die iiber der sensitiven Fldche der
Detektionsspule absorbiert werden, ,normale Signale erwartet, kann die Signalgrofie
fiir Photonen, die im Randbereich des Sensors absorbiert werden, abweichen. Bevor
auf eine mogliche Ursache fiir eine Reduktion der Signalgrdfse im Randbereich ein-
gegangen wird, soll im Folgenden zunéchst die in [Ens00] beschriebene Umwandlung
der im Sensor deponierten Energie in thermische Anregungen nachvollzogen werden.

Bei der Absorption eines Rontgenquants wird zunédchst mit grofter Wahrschein-
lichkeit iiber den Photoeffekt ein hochenergetisches Elektron erzeugt. Dieses iiber-
tragt seine Energie durch Elektron-Elektron-Streuung schrittweise auf andere Elek-
tronen. Ab einer Energie von etwa 0,1eV regen sich diese Elektronen hauptséachlich
durch Erzeugung athermischer Phononen ab. Im Verlauf der weiteren Thermalisie-
rung {ibertragen diese athermischen Phononen schliefflich ihre Energie wieder auf die
Elektronen, da die spezifische Warme der Elektronen bei Temperaturen unter 1K
iiberwiegt. Bis zu diesem Zeitpunkt ist die absorbierte Energie auf einen Volumenbe-
reich von wenigen Mikrometern verteilt. Die anschliefsende raumliche Verteilung der
Energie erfolgt dann tiber Diffusionsprozesse, deren Zeitskala von der Diffusionskon-
stante D der Wéarmediffusion im Sensor abhéngt. Wahrend der diffusiven Ausbrei-

6Aus Abbildung 4.5 ist zu erkennen, dass in dem hier betrachteten Temperaturbereich in guter
Néherung AE/E =~ - AT/T mit v =~ 1 gilt.
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tung der Warme im Sensor erfolgt die Thermalisierung der Leitungselektronen mit
den magnetischen Momenten. Dies zeigt sich unter anderem in einer sehr schnellen
Anstiegszeit 1y des Detektorsignals. In [Rot07a] wurde fiir diese Zeit ein Wert von
To < 70ns gemessen.

Die Diffusionskonstante D, die die Zeitskala der Verteilung der Warme im Sensor
angibt, kann durch D ~ k/c abgeschitzt werden, wobei ¢ die spezifische Warme des
Sensormaterials inklusive der magnetischen Momente und & die spezifische Warme-
leitfahigkeit bezeichnet. Bei einer Temperatur von 30 mK findet man fiir die spezi-
fische Wirme des Sensors einen Wert von 160 J/m? K. Die spezifische Wirmeleit-
fahigkeit bei 7" = 30 mK kann aus dem spezifischen Widerstand bei Zimmertempera-
tur, dem gemessenen Restwiderstandsverhéltnis RRR von 1,7 und dem Wiedemann-
Franz-Gesetz zu k = 0,056 W/m K berechnet werden. Damit erhélt man fiir die
Diffusionskonstante einen Wert von D = (19 um)?/ us.

Die diffusive Verteilung der Warme liefert nun in Verbindung mit den Rand-
bereichen des Sensors, die nicht iiber der maanderférmigen Detektionsspule liegen,
zwei mogliche Erklarungen fiir eine Ortsempfindlichkeit der Signalamplitude. Wird
ein Rontgenquant im Randbereich des Sensors absorbiert, so bendtigt die Warme
entsprechend der Diffusionskonstante in etwa 3-4 us um einen Teil des Sensors zu
erreichen, der sich iiber der Méanderstruktur befindet und demnach zum Signal bei-
trigt”. In dieser Zeitspanne kann bereits ein Teil der im Sensor deponierten Energie
zum Wéarmebad hin abfliefsen. Die Pulsantworten des Detektors, die solchen Ereig-
nissen zugeordnet werden konnen, zeigen demnach geringere Signalgrofen. Durch
den zur Datenauswertung verwendeten Algorithmus wird solchen Signalen dann ei-
ne geringere als die tatséchlich im Sensor deponierte Energie zugeordnet. Da die
Thermalisierungszeit 73 des Detektors mit dem Warmebad allerdings im Bereich von
80ms liegt, signalisiert dies eine schwache thermische Kopplung des Detektors an
das Wirmebad. Somit sollte der Teil der Energie, der direkt zum Wiarmebad ab-
fliefst, sehr gering sein und nicht mehr als 0,1 % betragen, was einem scheinbaren
,Emnergieverlust® von 6 eV entspricht.

Bevor im Folgenden ein weiterer, mit der Diffusion der Warme verkniipfter Pro-
zess betrachtet wird, der eine deutlich starkere Ortsabhéangigkeit der Signalamplitude
verursacht, wird zunéchst der Fall diskutiert, dass die Absorption des Rontgenquants
an einer Stelle im Sensor erfolgt, die sich mdglichst zentral iiber der Detektionsspule
befindet. Da der Detektor bereits dann ein volles Signal zeigt, wenn die Warme iiber
wenige M&anderstreifen hinweg diffundiert ist, spiegelt die Signalgrofe des Detek-
tors in diesem Fall die tatséchlich im Sensor deponierte Energie wieder. Erreicht die

"Die exakte Zeit, die die Warme benétigt um in einen Teil des Sensors zu diffundieren, der iiber
der Méanderstruktur liegt, hangt stark von der Entfernung zwischen der Stelle, an der das Teilchen
absorbiert wurde, und der Detektionsspule ab.
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Wirme dann in Folge der Diffusion die Randbereiche des Sensors, so tragt die in die
Randbereiche diffundierte Warme nicht mehr zum Detektorsignal bei, da sich die
Randbereiche nicht iiber der Detektionsspule befinden. Dieser Vorgang, bei dem die
Energie scheinbar aus dem Sensor fliefit, sollte sich im Abklingverhalten des Detek-
torsignals in Form einer weiteren kurzen Zeitkonstante bemerkbar machen. Da die
entsprechende Zeitkonstante aber vom exakten Ort der Absorption des Teilchens ab-
hangt, variiert diese von Puls zu Puls und wird dementsprechend bei der Bildung des
Musterpulses ausgeschmiert. Da zudem die einzelnen Signale sehr stark verrauscht
sind, ist dieser Abfall auch in den ungemittelten Signalen nicht zu erkennen und kann
daher in den hier durchgefiihrten Messungen nicht nachgewiesen werden.

Nun soll die Situation betrachtet werden, in der ein Teilchen im Randbereich
des Sensors absorbiert wird. In diesem Fall ist, wie bereits oben beschrieben, erst
dann ein Signal erkennbar, wenn ein nennenswerter Teil der Wérme in einen Bereich
des Sensors diffundiert ist, der sich oberhalb der M#danderstruktur befindet. Dieses
scheinbare ,Fliefsen der Wéarme in den Detektor sollte sich in einem abgerundeten
Signalanstieg des Detektors bemerkbar machen. Allerdings sollte dieser Prozess auf
einer Zeitskala von ¢ < 5 us ablaufen und kann somit mit der im Rahmen dieser Ar-
beit verwendeten Elektronik nicht beobachtet werden. Da sich die Warme isotrop und
demnach nicht nur auf die oberhalb der Detektionsspule liegenden Bereiche sondern
auch auf die Randbereiche des Sensors ausbreitet, tragt nur ein Teil der urspriinglich
im Detektor deponierten Energie F zum Signal bei. Dieser Teil entspricht der Warme
in den Bereichen des Sensors, die sich oberhalb der Detektionsspule befinden. Die
Hohe der mit solchen Ereignissen verkniipften Pulsantworten des Detektors spiegeln
also nicht die tatséchlich im Detektor deponierte Energie wieder. Der Anteil, um
den die Signalgrofie reduziert ist, hdngt vom Verhéltnis der zum Signal beitragen-
den Warme und der in die Randbereiche diffundierten Wéarme ab. Dieses Verhéltnis
kann in erster Ordnung durch den Quotient aus der Flache des Randbereichs an ei-
ner Seite des Sensors und der Fliache der Maanderstruktur abgeschéatzt werden. Man
erhélt hierfiir einen Wert von etwa 4 %. Damit erscheinen Signale, die eigentlich einer
Energie von 5,9 keV entsprechen, bei einer Energie von etwa 5,7 keV und Signale, die
einer Energie von 6,5 keV entsprechen, bei 6,2 keV. Hieraus resultiert ein niederener-
getischer Fufs bei den auftretenden Linien, die in der Tat sowohl fiir die K,-Linie als
auch fiir die Kg-Linie im Spektrum zu erkennen sind.

Neben der beschriebenen Ortsabhéngigkeit der Signalamplitude kann auch ein va-
riterender Verlust von athermischen Phononen an das Substrat in der frithen Phase
der Thermalisierung der im Sensor deponierten Energie zu einer Reduzierung des
Auflésungsvermogens fithren. Da dieser Verlust vor der Reaktion der magnetischen
Momente auf den dukeren Warmeeintrag stattfindet, sollten die resultierenden Si-
gnale prinzipiell zwar die gleiche Form, allerdings eine geringere Amplitude zeigen.
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In dem hier diskutierten Detektor konnte dieser Effekt besonders wichtig sein, da
die Photonen direkt im Sensor und nicht in einem zusétzlichen (massiven) Absorber
absorbiert werden. Zusatzlich ist der Sensor mit einer Dicke von 3 pm sehr viel diin-
ner als bei bisher untersuchten Detektoren. Vergleicht man die Sensordicke mit der
Absorptionslédnge von Photonen mit einer Energie von 6keV in Gold, A = 1,2 um,
so stellt man fest, dass tatséchlich ein nennenswerter Teil der Photonen erst in den
untersten Schichten des Sensors absorbiert wird und bereits in der ersten Phase der
Thermalisierung Phononen an das Substrat verloren gehen konnen.

4.4 Analyse der Rauschbeitrage

Wie in Abschnitt 2.3 gezeigt wurde, existieren im Wesentlichen drei Rauschquellen,
die die Energieauflésung eines magnetischen Kalorimeters beeinflussen. Diese sind
die thermodynamischen Energiefluktuationen zwischen den Subsystemen des Detek-
tors, das magnetische Johnson-Rauschen metallischer Detektorkomponenten sowie
das Flussrauschen des zweistufigen SQUID-Magnetometers. Das Flussrauschen des
SQUID-Magnetometers wiederum setzt sich aus dem intrinsischen Rauschen des pri-
méren und des sekundéren SQUIDs, dem Rauschen der Elektronik bei Zimmertempe-
ratur sowie dem thermischen Rauschen des Widerstands R, zusammen. Wie sich im
Verlauf der folgenden Diskussion zeigen wird, ist bei allen hier diskutierten Messun-
gen das Rauschen des zweistufigen SQUID-Magnetometers der dominante Beitrag.
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Zunéchst soll das Rauschspektrum des sekundéren SQUIDs diskutiert werden. Die
Temperatur des Heliumbades, auf dem das Verstarker-SQUID thermisch angekoppelt
war, wurde zum Zeitpunkt der Messungen durch Erniedrigung des Dampfdrucks auf
einer Temperatur von 7' = 1,5 K gehalten. Die Temperatur des Detektors wurde
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zwischen 30 mK und 500 mK variiert. Abbildung 4.8 zeigt das gemessene Rausch-
spektrum des Verstirker-SQUIDs. Die Temperatur des Detektors betrigt fiir das
gezeigte Rauschspektrum 30 mK. Aus der Abbildung kann fiir das frequenzunabhén-
gige weife Rauschen ein Wert von v/Sp = 3,72 u®/v/Hz entnommen werden.

Das intrinsische Rauschen des Verstérker-SQUIDs betragt in etwa 1,6 u®q/ VHz.
Wie in Abschnitt 3.2.2 erwdhnt wurde, hat das Rauschen der Elektronik bei Zimmer-
temperatur im Frequenzbereich von 0,1 Hz bis 10 MHz einen Wert von 0,33nV/ VHz.
Zusammen mit der Steigung der Kennlinie am Arbeitspunkt von 128 uV/®, trigt
die Elektronik somit mit einem Anteil von 2,58 u®,/v/Hz zum scheinbaren Rau-
schen des Verstarker-SQUIDs bei. Ein weiterer Beitrag zum Flussrauschen ist durch
das Nyquist-Rauschen des Widerstands R, gegeben. Bei der folgenden Abschétzung
muss beriicksichtigt werden, dass eine Halfte des Widerstands auf dem Heliumbad
und die andere Hélfte auf der Experimentierplattform des Kryostaten angebracht
war. Fiir diesen speziellen Fall ist der Beitrag des Nyquist-Rauschens durch den Aus-
druck M, \/ 8kp(Trx + The)/ R gegeben. Hierbei bezeichnet Tgy die Temperatur der
Experimentierplattform und Ty. die Temperatur des Heliumbads. Mit R, = 48
berechnet man fiir das thermische Rauschen des Widerstands R, einen Wert von
2,08 uPg/ vHz. Durch inkohérente Addition dieser drei Rauschbeitréige kann das
Rauschen des Verstirker-SQUIDs zu v/Sg = 3,68 u®q/ v/Hz bestimmt werden. Dieser

Wert stimmt gut mit der Messung iiberein.
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Abbildung 4.9 zeigt die spektrale Dichte des magnetischen Flussrauschens im
Detektor-SQUID. Fiir Frequenzen v > 10 kHz ist auch hier ein Plateau zu erkennen.
Der Wert dieses Plateaus hiangt schwach von der Temperatur des Detektors ab und
betragt 1,77 u®q/ VHz fir T = 30 mK. Er setzt sich aus dem intrinsischen Rauschen
des Detektor-SQUIDs, dem durch die Fluss-zu-Fluss-Verstirkung Gg reduzierten
Rauschen des Verstéarker-SQUIDs, dem hochfrequenten Plateau der thermodynami-
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schen Energiefluktuationen sowie dem magnetischen Johnson-Rauschen zusammen.

Fiir die Fluss-zu-Fluss-Verstarkung wurde ein Wert von G¢ = 2,3 gemessen. Da-
mit trigt das Rauschen des Verstérker-SQUIDs mit einem Anteil von 1,62 u®,/v/Hz
zum scheinbaren Rauschen des Detektor-SQUIDs bei. Das durch den Sensor ver-
ursachte magnetische Flussrauschen in der Detektionsspule kann mit Hilfe der Glei-
chung 2.22 zu v/Sg = 1,71 u®,/ vHz abgeschitzt werden. Um hieraus den Anteil zum
Flussrauschen im Detektor-SQUID zu erhalten, muss dieser Wert mit dem Kopp-
lungsfaktor K zwischen Detektionsspule und priméren SQUID multipliziert werden.
Wie in Abschnitt 2.4.4 gezeigt wurde, betragt dieser Faktor in etwa K = 0,008.
Der Beitrag des magnetischen Johnson-Rauschens des Sensors zum Gesamtrauschen
berechnet sich somit zu 0,01 u®q/ VHz. Er ist klein im Vergleich zum Beitrag des
sekundéaren SQUIDs und kann daher vernachléssigt werden.

Wie in Abschnitt 3.3.4 beschrieben, besteht der Experimenthalter, auf den die
einzelnen Detektorkomponenten aufgeklebt wurden, aus Messing. Somit stellt das
magnetische Johnson-Rauschen dieses Halters einen potentiell weiteren Beitrag zum
Gesamtrauschen dar. Bei der im Zuge dieser Arbeit gewéhlten Umsetzung der méan-
derférmigen Detektionsspule sind die Zuleitungen derart angeordnet, dass das ma-
gnetische Johnson-Rauschen in der Detektionsspule auf ein Minimum reduziert ist
(vgl. Abschnitt 2.4.1). Dieser Beitrag ist so gering, dass er vernachlissigt werden
kann. Allerdings tragen parasitire Flachen des Maanders, die nicht in der durch die
Zuleitungen gebildeten gradiometrischen Anordnung liegen, durchaus zum Gesamt-
rauschen des Detektors bei. Fiir diese parasitiren Flichen kann ein Wert von etwa
5% der Flache eines Maanders abgeschétzt werden. Um den Beitrag dieser Flachen
zum Gesamtrauschen abzuschétzen, konnen diese in guter Naherung als Leiterschleife
mit Radius R betrachtet werden. Der Radius wird dabei so gewéhlt, dass die Fliche
der Leiterschleife gleich der Summe der parasitdren Flichen ist. Der Abstand des
Experimenthalters von der Detektionsspule betragt in etwa 0,4 mm und die Dicke
des Halters hat einen Wert von 1 mm. Damit kann nach [Fle03] fir das magnetische
Johnson-Rauschen ein Wert von /Sg ~ 0,9 u®,/ vHz abgeschétzt werden. Mit dem
Kopplungsfaktor K betridgt der Anteil des Experimenthalters am Gesamtrauschen
damit ndherungsweise 0,01 u®/ vHz und ist demnach ebenfalls vernachlissigbar.

Da die Thermalisierungszeit 73 des Detektors bei einer Temperatur von 30 mK
einen Wert von etwa 80 ms hat, betragt die Grenzfrequenz der niederfrequenten Stufe
der thermodynamischen Energiefluktuationen anndhernd 2 Hz. Somit ist fiir das ge-
messene weife Rauschen bei Frequenzen v > 10kHz nur die hochfrequente Stufe
der thermodynamischen Energiefluktuationen relevant, deren Beitrag mit Hilfe von
Gleichung 2.19 abgeschétzt werden kann. Man erhélt einen Wert von 0,1 u®,/ VHz.
Dieser Wert ist klein im Vergleich zum Anteil des sekundéren SQUIDs und kann
demnach ebenfalls vernachléssigt werden.
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Das intrinsische Rauschen des Detektor-SQUIDs hat bei T" = 4,2 K einen Wert
von 1,8 u®o/v/Hz. Nach Gleichung 3.2 nimmt dieses durch die Shuntwiderstéinde
des SQUIDs verursachte Rauschen proportional zu v/T ab. Daher erwartet man fiir
T = 30mK eine Reduktion des Rauschens um den Faktor 1/0,03/4,2 = 0,08. Da das
Detektor-SQUID aber mit einem konstanten Biasstrom I}, betrieben wird und die
Elektron-Phonon-Kopplung der Leitungselektronen bei tiefen Temperaturen schwach
ist, liegt die reale Temperatur der Leitungselektronen in den Shuntwiderstédnden eher
im Bereich von 100-200 mK. Fiir das intrinische Rauschen erhélt man damit rechne-
risch einen Wert von 0,4 u®,/ vHz. Bestimmt man aus der Lage des frequenzunab-
hangigen Plateaus das intrinsische Rauschen des priméaren SQUIDs, so ergibt sich ein
Wert von 0,68 1P/ VHz. Der gemessene Rauschbeitrag ist damit um einen Faktor
1,7 grofer als der theoretisch erwartete Wert. Diese Diskrepanz zwischen Theorie und
Messung ist fiir SQUIDs, die bei tiefen Temperaturen betrieben werden, allerdings
nicht ungewohnlich und wurde bereits in fritheren Arbeiten (vgl. z.B. [Por07]) beob-
achtet. Eine allgemein anerkannte Erklarung fiir dieses Phianomen existiert bislang
noch nicht. Eine mogliche Ursache kénnen Resonanzen bei der Josephson-Frequenz
und hoheren Harmonischen dieser Frequenz sein.

Fiir Frequenzen v < 10kHz ist in Abbildung 4.9 ein Anstieg des magnetischen
Flussrauschens 1/Sg zu kleinen Frequenzen hin erkennbar. Wihrend dieser Anstieg
fiir tiefe Temperaturen (7" < 100mK) proportional zu 1/v ist und mit steigender
Temperatur abnimmt, ist er fiir Temperaturen 7" > 500 mK unabhéngig von der
Temperatur und zeigt eine durch 1/4/v gegebene Frequenzabhéngigkeit.

Der zu 1/v proportionale Anstieg bei tiefen Temperaturen geht auf Temperatur-
anderungen des Au:Er-Sensors zuriick, die aus der Absorption von Réntgenquanten
im Sensor resultieren. Mit zunehmender Temperatur nimmt allerdings die Signal-
grofe des Detektors und damit auch der durch die Rontquenquanten hervorgerufene
Rauschanteil stark ab. Ab ca. 200 mK ist die Signalgrofe so weit reduziert, dass dieser
Rauschanteil vernachlissigt werden kann und andere niederfrequente Rauschanteile
dominieren.

Die Ursache des zu 1/4/v proportionalen Anstiegs im Rauschspektrum ist bislang
noch nicht vollstdndig geklart. Zum einen wird in der Literatur haufig von einem
solchen niederfrequenten Rauschbeitrag bei SQUIDs berichtet [Wei96]. Zum anderen
konnte in vorangegangen Arbeiten gezeigt werden, dass ein zu 1//v proportionales
Rauschen in Anwesenheit eines Au:Er-Sensors auftritt. Bei SQUID-Magnetometern
ohne aufgebrachten Sensor konnte es in der hier auftretenden Grofie nicht nachgewie-
sen werden [Dan05]. In der zitierten Arbeit wurde weiterhin ein gradiometrisch auf-
gebautes SQUID-Magnetometer zunéchst mit einem und dann mit zwei identischen
Au:Er-Sensoren versehen. Nach Subtraktion des SQUID-Rauschens vom gemessenen
Rauschspektrum unterschieden sich die Werte des gemessenen Flussrauschens bei
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einer Frequenz von 1 Hz um genau einen Faktor V2. Zusammen mit der Beobach-
tung, dass der Anteil dieses niederfrequenten Rauschens bei einer héheren Erbium-
Konzentration stiarker ausgepragt ist, kann man zu dem Schluss gelangen, dass dieses
Rauschen durch den Sensor verursacht wird und proportional zur Wurzel der An-
zahl der Erbium-Ionen ist. Als mogliche Ursache kénnen Spin-Spin-Fluktuationen
der magnetischen Momente oder Wechselwirkungen mit den Kernquadrupolmomen-
ten von Gold angegeben werden. Da im Rahmen dieser Arbeit keine Leermessung
durchgefiihrt wurde, d.h. es wurde kein Rauschspektrum des Detektors ohne Sensor
gemessen, kann an dieser Stelle nicht entgiiltig entschieden werden, ob der beobach-
tete Anstieg bei niedrigen Frequenzen durch das SQUID-Magnetometer oder durch
die Erbium-Ionen im Sensor verursacht wird. Aus diesem Grund sollen in zukiinfti-
gen Messungen einerseits andere paramagnetische Legierungen, wie etwa Ag:Er, als
Sensormaterial verwendet werden und andererseits soll die Erbium-Konzentration im
Sensor varriert werden, um auf diese Weise weitere Hinweise auf die Natur des hier
beobachteten niederfrequenten Rauschens gewinnen zu kénnen.

Abschliefsend sollen an dieser Stelle die Beitrége der einzelnen Rauschanteile zur
instrumentellen Linienbreite des Detektors abgeschétzt werden. Die Anstiegszeit 7
des Signals war in allen hier durchgefiihrten Messungen durch die Bandbreite der
verwendeten SQUID-Elektronik begrenzt und betriagt in etwa 4 us. Die Abfallszeit
73, welche die fiir die Energieauflosung relevante Thermalisierung des Detektors mit
dem Warmebad beschreibt, hat bei einer Temperatur von 30 mK in etwa einen Wert
von 80 ms. Anhand von Abbildung 4.5 kann die Warmekapazitit Csens des Sensors
bei T = 30mK zu 480 pJ/K bestimmt werden. Damit erhdlt man mit Hilfe der
Gleichungen 2.19 und 2.20 und anschliefsender Integration iiber die effektive Band-
breite fiir den Beitrag der thermodynamischen Energiefluktuationen zur instrumen-
tellen Linienbreite des Detektors einen Wert von 2,1eV. Beriicksichtigt man neben
den thermodynamischen Energiefluktuationen das magnetische Johnson-Rauschen
des Sensors, so ergibt sich eine instrumentelle Linienbreite von 12,7eV. Zu diesem
Wert muss weiterhin das frequenzunabhéngige Rauschen des SQUID-Magnetometers
hinzugerechnet werden, dessen Wert zu 1,77 u®, /v/Hz bestimmt wurde. Damit steigt
der Wert der instrumentellen Linienbreite auf 29,1 eV. Abschliefend muss der beob-
achtete, zu 1/4/v proportionale niederfrequente Anstieg im Rauschspektrum bertick-
sichtigt werden. Eine Abschétzung fiir diesen Anteil erhélt man aus dem gemessenen
Rauschspektrum bei 7' = 500 mK. Aus Abbildung 4.9 kann man bei einer Frequenz
von 1Hz einen Wert von 10 u®,/v/Hz ablesen. Damit erhilt man in der Summe eine
instrumentelle Linienbreite des Detektors von 39,1 €V.

Vergleicht man diesen Wert mit der in Abschnitt 4.3 an der Verteilung der Ruhesi-
gnale bestimmten Energieauflosung des Detektors, so stellt man fest, dass der berech-
nete Wert um etwa einen Faktor 2,5 kleiner als der gemessene Wert ist. Diese Diskre-
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panz wird durch das massiv auftretende Pile-Up-Problem verursacht, welches sich in
Form eines zu 1/v proportionalen Beitrags im Rauschspektrum bemerkbar macht. In
den gezeigten Rauschspektren wird dieses Rauschen allerdings von den wéihrend der
Rauschmessung absorbierten Réntgenquanten iiberdeckt und kann daher nicht direkt
beobachtet werden. Um die beobachete Diskrepanz erkléren zu konnen, muss dieses
Rauschen jedoch bei einer Frequenz von 1 Hz einen Wert von 315 u®q/ VHz besitzen.
Um dieses Problem bei zukiinftigen Messungen zu vermeiden und um hoéhere Zahlra-
ten zu ermoglichen, muss die Thermalisierungszeit 73 zwischen Sensor und Warmebad
verkiirzt werden. Dazu wurde bereits das Design des Detektors derart modifiziert,
dass der Sensor iiber einen Thermalisierungssteg und diinne Golddrahte direkt mit
dem Wéarmebad verbunden werden kann. Zusammen mit seit kurzer Zeit zur Ver-
fligung stehenden, neuartigen, integrierten zweistufigen SQUID-Magnetometern mit
einem frequenzunabhiingigen Rauschen unter 0,9 u®o/v/Hz [Dru07] kénnen auf die-
se Weise grofiflichige Detektoren mit einer Energicauflosung unter 25¢eV realisiert
werden.



5. Zusammenfassung und Ausblick

Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wurde ein metallisch magnetisches Kalorimeter
entwickelt, mit dessen Hilfe die Dynamik der dissoziativen Rekombination moleku-
larer Tonen untersucht werden soll. Fiir diese Untersuchung werden im Wesentlichen
eine grofe Detektionsflache, eine Energieauflosung von ca. 500 €V sowie eine Zéahlrate
von anndghernd 1000 Teilchen/s benétigt. Aus diesem Grund wurde fiir den hier ent-
wickelten Detektor eine transformatorgekoppelte Geometrie mit zwei gradiometrisch
angeordneten, méanderformigen Detektionsspulen gewéhlt. Um reproduzierbare Er-
gebnisse bei der Herstellung der Detektoren gewéhrleisten zu konnen, wurde neben
der maanderformigen Struktur erstmals auch der paramagnetische Au:Er-Sensor mi-
krostrukturiert.

Gemaéfs dem Detektionsprinzip magnetischer Kalorimeter fiihrt ein Energieeintrag
im Detektor zu einer Anderung der Magnetisierung des Sensors. Die hierdurch hervor-
gerufene Anderung des magnetischen Flusses in den darunterliegenden Detektions-
spulen wird induktiv in ein rauscharmes, zweistufiges de-SQUID-Magnetometer ein-
gekoppelt. Das Ausgangssignal des priméren SQUIDs wird hier zunéchst durch ein
sekundéares SQUID verstarkt und schlieklich mit Hilfe einer Elektronik bei Zimmer-
temperatur ausgelesen.

Um die Qualitit der Au:Er-Filme zu bestimmen, wurde eine Reihe verschiedener
Experimente durchgefiihrt. Zunéchst wurde mit Hilfe eines kommerziell erhéltlichen
SQUID-Magnetometers die Magnetisierung einer gesputterten Au:Er-Folie im Fall
hoher Temperaturen und starker Magnetfelder gemessen. Hier zeigte sich, dass die
Messdaten gut durch eine theoretische Kurve beschrieben werden, die einerseits den
Diamagnetismus des Wirtskristalls Gold und andererseits das paramagnetische Ver-
halten der Erbium-Ionen beriicksichtigt. Mit Hilfe des entwickelten Detektors konnte
ferner gezeigt werden, dass die Magnetisierung der gesputterten Au:Er-Filme bei
kleinen Magnetfeldern bis zu einer Temperatur von 45 mK sehr gut mit einer nume-
rischen Simulation iibereinstimmt, in der unter anderem die Hyperfeinstruktur von
167Er beriicksichtigt wurde. Die Beobachtung, dass die gemessenen Kurven fiir tiefere
Temperaturen flacher als die Simulation verlaufen, wurde auf parasitire Wéarmeein-
trage, durch die der Detektor thermisch vom Warmebad entkoppelt, zuriickgefiihrt.

Fiir die weitere Charaktierisierung des Detektors wurde eine *Fe-Quelle verwen-
det. Anhand der Form der K,-Linie liefs sich die Energieauflésung des Detektors zu
AFEpwuyv = 161eV bei 5,9keV bestimmen. Eine Analyse der Baseline lies jedoch
eine maximal mogliche Auflosung von 106 eV erwarten. Die Diskrepanz konnte auf
eine nicht ausreichend stabilisierte Basistemperatur sowie auf eine Ortsabhingigkeit
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der Signalamplitude zuriickgefiihrt werden, die daraus resultiert, dass der Sensor in
lateraler Richtung grofer als die Detektionsschleife ist. Mit 161¢eV ist die Energie-
auflosung allerdings bereits in dieser frithen Entwicklungsphase um einen Faktor 3
besser als die fiir die Untersuchung der dissoziativen Rekombination notwendige Auf-
16sung von 500eV. Numerische Rechnungen zeigen ferner, dass durch Verwendung
eines Gold-Absorbers sowie eines rauschiarmeren SQUID-Magnetometers die Ener-
gieauflosung um ca. einen Faktor 4 gesteigert und gleichzeitig die sensitive Flache
des Detektors um mehr als einen Faktor 100 vergrofert werden kann.

Eine Analyse der Signalhche des Detektors zeigte, dass die Warmekapazitit der
gesputterten Au:Er-Filme im Fall hoher Temperaturen gut mit einer numerischen
Simulation tibereinstimmt, wahrend sie bei tiefen Temperaturen um bis zu 30 % von
den berechneten Werten abweicht. Dieses Verhalten wurde darauf zuriickgefiihrt,
dass in der Simulation zwar einerseits die Hyperfeinstruktur von '*"Er beriicksich-
tigt wurde, andererseits aber die Wechselwirkungen der '"Er-Ionen untereinander
sowie die Wechselwirkungen der '"Er-Ionen mit den kernspinlosen Erbium-Ionen
nicht beriicksichtigt wurden. Da diese Wechselwirkungen gerade bei tiefen Tempe-
raturen einen grofsen Einfluss auf die Warmekapazitdt magnetischer Momente in
metallischen Wirtskristallen haben, kann auf eine deutlich geringere Diskrepanz als
die beobachtete Abweichung von 30 % geschlossen werden.

Messungen der Pulsform bei verschiedenen Temperaturen zeigen, dass die An-
stiegszeit der Pulse stets durch die Bandbreite der verwendeten SQUID-Elektronik
begrenzt ist und in etwa 4 us betrigt. Die abfallende Flanke der Pulse konnte mit
Hilfe eines Exponentialansatzes mit drei Abfallszeiten beschrieben werden. Wahrend
zwei dieser Abfallszeiten im Rahmen einer thermodynamischen Beschreibung des
Detektors erklart werden konnen, ist das Auftreten der dritten Abfallszeit bislang
noch nicht vollstéandig verstanden. Im Zuge der durchgefithrten Messungen konnte
fiir diese Zeitkonstante weder eine systematische Abhéngigkeit von der Temperatur
noch ein systematischer Zusammenhang mit dem mittleren Magnetfeld im Sensor
nachgewiesen werden.

Im Rahmen dieser Arbeit konnte somit gezeigt werden, dass eine konsequente Mi-
krostrukturierung eines metallisch magnetischen Kalorimeters moglich ist und dass
die thermodynamischen Eigenschaften der strukturierten Au:Er-Sensoren mit den
Eigenschaften des Ausgangsmaterials iibereinstimmen. Zusammen mit ersten Erfol-
gen auf dem Gebiet des Multiplexing [Mat07| ist damit ein grofer Schritt auf dem
Weg zu grofsskaligen Detektor-Arrays getan, mit deren Hilfe nicht nur die dynami-
schen Prozesse der dissoziativen Rekombination untersucht sondern auch viele andere
offene Fragen in den unterschiedlichsten Bereichen beantwortet werden konnen.
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