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Die hier vorliegende Diplomarbeit behandelt die Entwicklung und Charakterisie-
rung des Prototyps eines Arrays metallischer magnetischer Kalorimeter fiir die hoch-
auflosende Rontgenfluoreszenz-Spektroskopie an schweren hochgeladenen Ionen. Ein
metallisches magnetisches Kalorimeter verwendet als Temperatursensor eine para-
magnetische Legierung, die sich in einem schwachen Magnetfeld befindet. Ein Energie-
eintrag durch Absorption eines Photons fiihrt zu einer Temperaturerhhung im Sen-
sor. Als Folge dessen nimmt die Magnetisierung des Sensors ab. Diese Magneti-
sierungsanderung wird mit rauscharmen de-SQUID-Magnetometern ausgelesen und
dient als Mafs fiir die deponierte Energie.

Unter Beriicksichtigung aller bisher bekannten Rauschbeitrige und der erwarteten
Signalform wurde iiber eine numerische Optimierungsrechnung der Detektor auf die
hier genannte Anwendung optimiert. Die Detektor-Arrays wurden {iber einen Sechs-
Lagen-Prozess mit Methoden der Mikrostrukturierung und Galvanik auf Silizium-
Substraten hergestellt. Zur Charakterisierung des Detektors wurde die Temperatur-
abhéngigkeit der Magnetisierung der paramagnetischen Sensoren bestimmt und Ront-
genquanten einer *Fe-Quelle nachgewiesen. Die beobachteten Signalformen, das Rau-
schen des Detektorsignals und die resultierende Energieauflosung des Detektors wer-
den prasentiert und diskutiert.

Development of a Detector Array Based on Magnetic Calorimeters
for High-Resolution X-Ray Spectroscopy of Highly-Charged Ions

This diploma thesis discribes the development and characterization of a prototype
array of metallic magnetic calorimeters for the high-resolution x-ray spectroscopy
of heavy, highly-charged ions. A metallic magnetic calorimeter uses a paramagnetic
material positioned in a weak magnetic field as a temperature sensor. The deposition
of energy in the detector caused by the absorption of a photon results in an increase
of the temperature of the sensor. As a consequence, the magnetization of the sen-
sor decreases. This change of magnetization is read out using low-noise de-SQUID
magnetometers and is used as a precise measure of the deposited energy.
Accounting for all presently known contributions to the detector noise and for the
expected signal shape, the detector was numerically optimized for the application
mentioned above. The detector arrays were produced on silicon substrates in a
six-layer process by means of microfabrication and electro-deposition. In order to
characterize the detector, the temperature dependence of the sensor magnetization
was measured and x-rays of a ®*Fe source were detected. The observed signal shapes,
the noise of the detector signal and the resulting energy resolution of the detector
will be presented and discussed.
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1. Einleitung

Viele Tieftemperatur-Teilchendetektoren basieren auf einem kalorimetrischen Mess-
prinzip und erlauben die Bestimmung der Energie von Photonen oder massiven Teil-
chen mit hoher Prézision. Sie bestehen im Wesentlichen aus einem Absorber, in dem
die Energie des detektierten Teilchens eine Temperaturerh6hung verursacht, und aus
einem empfindlichen Temperatursensor, der diese Erhéhung nachweist. In den letzten
Jahren finden solche Detektoren mehr und mehr Anwendung in den verschiedensten
Bereichen, wie zum Beispiel in der Astronomie und Astrophysik, in der Elementar-
teilchenphysik zur Bestimmung der Neutrinomasse oder in der Biophysik bei der
Massenbestimmung von Biomolekiilen.

Ein weiteres Gebiet, fiir das Tieftemperatur-Kalorimeter besonders interessant
sind, sind Experimente zur Uberpriifung der Quantenelektrodynamik (QED) in star-
ken elektrischen Feldern. Die Theorie der QED wurde entwickelt, um die von Lamb
und Retherford entdeckte Verschiebung der Energieniveaus des Wasserstoff-Atoms
|[Lam47] im Vergleich zur Dirac-Theorie zu erkléren. Laut QED liegt die Ursache die-
ser sogenannten Lamb-Verschiebung in der Wechselwirkung des Elektrons mit seinem
eigenen Strahlungsfeld. Fiir das Wasserstoff-Atom wurde bereits eine auferordent-
lich prizise Ubereinstimmung zwischen Theorie und Experiment gefunden [Ude97]|.
Fiir schwere wasserstoffihnliche Ionen ist die Korrektheit der mit Hilfe der QED
berechneten Korrekturen jedoch noch nicht vollstdndig geklart, da hier die Terme
héherer Ordnung nicht mehr vernachlissigt werden kénnen. Auferdem kommen in
solch hochgeladenen Systemen mit Feldstéirken von etwa 10'° V /cm wesentlich stér-
kere elektrische Felder als im Wasserstoff-Atom vor, wodurch das Auftreten neuer
Effekte nicht ausgeschlossen werden kann.

Am Experimentierspeicherring (ESR) der Gesellschaft fiir Schwerionenforschung
(GSI) in Darmstadt ist es moglich, schwere, hochgeladene Ionen zu erzeugen und
spektroskopische Messungen an diesen Systemen durchzufiihren [Ege05]. Zur Mes-
sung der Lamb-Verschiebung in wasserstoffihnlichem Uran werden Urankerne mit
Geschwindigkeiten von etwa 0,3c im Ring gespeichert. Durch Kollision mit einem
Elektronenstrahl findet die Rekombination zu U statt. Das eingefangene Elektron
geht dabei von Niveaus hoherer Energie in niedrigere Zustdnde unter Aussendung von
Rontgenfluoreszenz-Photonen {iber, bis es schlieflich den Grundzustand besetzt. Die
dominantesten Ubergiinge stellen dabei die zur Lyman-Serie gehorigen Uberginge
vom Niveau 2ps/; in den Grundzustand 1s;/; (Lyay) und von 2p1/2 in den Grundzu-
stand (Lyas) mit Energien von etwa 100keV dar. Die Stérke der Lamb-Verschiebung
ist proportional zu n=3 und besitzt bei Niveaus mit gleicher Hauptquantenzahl n
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fiir s-Elektronen aufgrund deren geringen mittleren Abstands zum Kern den gréfiten
Wert. Daher bieten sich fiir die Bestimmung der Lamb-Verschiebung insbesondere
die oben beschriebenen Lya;- und Lyas-Uberginge von den kaum verschobenen 2p-
Zustédnden in den stark verschobenen Grundzustand an. Unter der Annahme, dass
die Energie der 2p-Zustinde exakt berechenbar ist, ergibt die genaueste Messung
der Energie der Lya;-Photonen eine Lamb-Verschiebung des Grundzustands von
(460,2 £4,6) eV |Gum05], wobei hier Germanium-Halbleiterdetektoren zum Nach-
weis der Rontgenphotonen verwendet wurden.

Um die Genauigkeit der Messung weiter zu steigern, bietet sich der Einsatz me-
tallischer magnetischer Kalorimeter an, da diese eine bessere intrinsische Energie-
auflosung als Halbleiterdetektoren besitzen. Bei metallischen magnetischen Kalori-
metern handelt es sich um eine Variante von Tieftemperatur-Teilchendetektoren, die
als Temperatursensor eine paramagnetische Legierung verwenden. Da bei der oben
beschriebenen Spektroskopie an UM eine geringe Photonenrate auftritt und da die
Emission der Photonen isotrop in alle Raumrichtungen stattfindet, benotigt der De-
tektor in diesem Experiment grofe Detektionsflachen.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein Prototyp eines linearen Arrays aus vier mikro-
strukturierten metallischen magnetischen Kalorimetern mit einer Gesamtdetektions-
fliche von 8 mm? entwickelt. Da jedes Kalorimeter gradiometrisch aufgebaut ist und
zwei Rontgenabsorber besitzt, erhdlt man dadurch einen Detektor mit acht unabhén-
gigen sensitiven Fliachen. Der Detektor ist ausgelegt fiir galvanisierte GGoldabsorber
mit einer Grundfliche von jeweils 2 mm x 0,5 mm und einer Héhe von 200 pm, durch
die eine Detektionswahrscheinlichkeit von etwa 85 % fiir 100 keV-Rontgenphotonen
bei einer Energieauflosung von 50 eV erreicht werden kann. Die Absorber jedes Pixels
sind in Richtung parallel zur Arrayzeile nur 0,5 mm breit, um die durch die relativis-
tische Bewegung der Ionen verursachte Dopplerverbreiterung der Spektrallinien zu
reduzieren.

In Kapitel 2 dieser Arbeit wird das Funktionsprinzip metallischer magnetischer
Kalorimeter mit maanderférmiger Detektionsspule vorgestellt. Aufserdem findet eine
ausfiihrliche Diskussion der Eigenschaften des verwendeten Sensormaterials, einer
Legierung aus Gold und Erbium, statt. Dies beinhaltet die Betrachtung von Au:Er
sowohl im Modell wechselwirkungsfreier magnetischer Momente als auch unter Be-
riicksichtigung der Wechselwirkungen. Des weiteren wird sowohl der Einfluss der
Kernspins des Erbium-Isotops %"Er als auch der der Quadrupolmomente der Gold-
Atomkerne auf die Eigenschaften des Sensormaterials diskutiert.

Kapitel 3 beschéftigt sich mit den Rauschbeitrigen, die die Energieauflosung des
Detektors begrenzen. Hierbei wird der Einfluss thermodynamischer Energiefluktua-
tionen im Sensor, des magnetischen Johnson-Rauschens in den normalleitenden Kom-
ponenten des Detektors, des SQUID-Rauschens sowie der Einfluss eines frequenz-



abhéngigen 1/f-Rauschens, das durch die magnetischen Momente im Sensor verur-
sacht wird, beriicksichtigt. Darauf basierend findet eine Optimierung des Detektors
fiir den hochauflésenden Nachweis von 100 keV-Photonen statt. Das dabei gefundene
optimierte Detektordesign wird am Fnde des Kapitels vorgestellt.

In Kapitel 4 werden die Prozesse erlautert, die bei der Herstellung des hier dis-
kutierten magnetischen Kalorimeters eingesetzt wurden. Dies beinhaltet die Prozes-
sierung von Photolacken und die verwendeten Beschichtungsverfahren. Besonderes
Augenmerk liegt hierbei auf der Herstellung der Goldabsorber, die galvanisch auf
den Au:Er-Sensoren abgeschieden wurden.

In Kapitel 5 wird die Kiihltechnik und der verwendete Kryostat vorgestellt. Es
folgt eine Beschreibung des zweistufigen de-SQUID-Aufbaus, der zum Auslesen der
Detektorsignale verwendet wurde, sowie eine Darstellung des zur Charakterisierung
des Detektor-Prototyps verwendeten experimentellen Aufbaus. Des weiteren wird
die Vorgehensweise zur Priaparation eines magnetfelderzeugenden Dauerstroms in
der méanderférmigen Detektionsspule des Detektors beschrieben.

In Kapitel 6 werden die experimentellen Ergebnisse prasentiert. Hierbei wurde
zum einen die Temperaturabhéngigkeit der Magnetisierung des paramagnetischen
Sensors bestimmt, wodurch man Informationen iiber die Eigenschaften des Sensors
sowie iiber die Starke des magnetischen Feldes erhélt. Zum anderen werden die durch
Absorption von Réntgenquanten einer **Fe-Quelle erzeugten Signalformen diskutiert,
das aufgenommene Energiespektrum der Rontgenquelle vorgestellt und aus dessen
charakteristischen Linien die Energieauflosung des Detektors bestimmt.
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2. Physikalische Grundlagen

2.1 Detektionsprinzip magnetischer Kalorimeter

Bei einem metallisch magnetischen Kalorimeter handelt es sich um einen Detektor
fiir massive Teilchen oder fiir Photonen, der auf der Ausnutzung des ersten Haupt-
satzes der Thermodynamik basiert. Die wesentlichen Bestandteile eines magnetischen
Kalorimeters sind in Abbildung 2.1 dargestellt.

massives Teilchen

)

auBeres Magnetfeld

)

paramagnetischer

schwache thermische Sensor

Ankopplung

Abb. 2.1: Schematische Darstellung eines magnetischen Kalorimeters.

Im Zentrum des gesamten Detektors steht ein paramagnetischer Sensor, der ther-
misch schwach mit einem Wérmebad der Temperatur 7" und moglichst stark mit
einem Absorber fiir die zu detektierenden Teilchen verbunden ist. In einem &ufseren
Magnetfeld H richten sich die magnetischen Momente im Sensor teilweise aus. Der
Sensor ist des weiteren von einer Spule umgeben, mit der die Magnetisierung des
Sensors ausgelesen wird. Schldgt ein Photon oder ein massives Teilchen in den Ab-
sorber ein, so deponiert es dabei die Energie  E im Detektor. Dieser erwiarmt sich

folglich um
_o0E

B Ctot 7
wobei Cy, die Warmekapazitit des gesamten Detektors bezeichnet. Diese Tempera-
turerhohung verursacht im Sensor aufgrund seines paramagnetischen Verhaltens eine

oT

(2.1)

5
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Magnetisierungsdnderung

oM
OM = 0T . (2.2)

In der Spule, die den Sensor umgibt, wird nun durch diese Magnetisierungsinde-
rung eine Anderung des magnetischen Flusses um
oM 1

0P x —
> aT Ctot

SE (2.3)

induziert. Somit wird die Bestimmung der deponierten Energie 6F auf eine Mes-
sung des magnetischen Flusses zuriickgefiihrt. Zum Nachweis der dabei auftretenden
kleinen Flusséinderung werden rauscharme de-SQUID!-Magnetometer eingesetzt, die
dariiber hinaus iiber eine grofle Bandbreite verfiigen.

Anhand Gleichung 2.3 lassen sich zwei Voraussetzungen an den Detektor erken-
nen, um eine moglichst groffe Flussidnderung hervorzurufen. Zum einen sollte die
Gesamtwirmekapazitdt moglichst klein sein. Dies ldsst sich durch moglichst kleine
Sensor- und Absorbervolumina realisieren. Auferdem kann man ausnutzen, dass die
Warmekapazitit der meisten Festkorper zu tiefen Temperaturen hin abnimmt. Da-
her werden magnetische Kalorimeter iiblicherweise im Temperaturbereich von 10 mK
bis 150 mK betrieben. Zum anderen sollte die Magnetisierung des Sensors eine starke
Temperaturabhéangigkeit vorweisen.

Dariiber hinaus sollten alle in der Signalkette auftretenden Relaxationszeiten so
kurz wie moglich sein, um hohe Zé&hlraten zu erlauben. In fritheren Arbeiten wurde
gezeigt, dass Legierungen aus Gold und Erbium einen ausgewogenen Kompromiss aus
geringer Wiarmekapazitit, starker Temperaturabhéngigkeit der Magnetisierung und
kurzer Signalanstiegszeit bilden [F1e98] [Ens00al. Die Anstiegszeit ist hierbei durch
die Elektron-Spin-Relaxationszeit gegeben und liegt selbst bei Temperaturen von
50mK bei unter 1 pus. Eine genaue Beschreibung des Sensormaterials Au:Er findet
im folgenden Abschnitt statt.

2.2 Das Sensormaterial Au:Er

2.2.1 Eigenschaften von Erbium in Gold

Als paramagnetisches Sensormaterial wurde in der vorliegenden Arbeit mit Erbium
dotiertes Gold verwendet. Die Erbium-Konzentration betrigt hierbei 750 ppm.

Werden einzelne Erbium-Atome in das fce-Gitter eines Goldkristalls eingebaut, so
besetzen diese reguliare Gitterplatze und geben drei Elektronen an das Leitungsband

! Akronym fiir Superconducting Quantum Interference Device
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ab. Erbium liegt somit als Er®" mit der Elektronenkonfiguration [Kr]4d'4 f1'5525p5
vor. Die Tonen des Seltenerdmetalls Erbium besitzen aufgrund ihrer nicht vollstandig
gefiillten 4 f-Schale ein permanentes magnetisches Moment. Bei Temperaturen un-
terhalb von etwa 50 K dominiert deren paramagnetisches Verhalten gegeniiber dem
diamagnetischen Anteil des Wirtsmaterials Gold. Die groftte Aufenthaltswahrschein-
lichkeit der 4f-Elektronen liegt bei einem Kernabstand von 0,4 A und somit tief im
Inneren des Erbium-Tons, das einen Radius von etwa 1 A besitzt. Dadurch wird das
durch die Goldatome verursachte Kristallfeld von den weiter auften liegenden 5s-
und 5p-Elektronen abgeschirmt und Gesamtspin S, Gesamtbahndrehimpuls L und
Gesamtdrehimpuls J des Grundzustands des Erbium-Ions lassen sich mit Hilfe der
Hundschen Regeln bestimmen. Man erhilt S = 3/2, L = 6 und J = 15/2. Aufserdem
lassen sich daraus der Landéfaktor
JJ+1)+SS+1)—L(L+1) 6

gr=1+ 27 (J +1) 5 (24)

und das magnetische Moment

n=—gsusd (2.5)
berechnen [Abr70).

Bei Temperaturen iiber 100K findet man eine sehr gute Ubereinstimmung der
theoretisch vorhergesagten und der gemessenen Magnetisierung [Wil69]. Bei tiefe-
ren Temperaturen ist jedoch der Einfluss des Kristallfeldes nicht mehr vernachlis-
sighar. Dieses lasst sich in der Theorie durch Einfiihrung eines Potentials, das die
Symmetrie des Kristallgitters besitzt, beriicksichtigen. Die Wechselwirkung mit dem
Kristallfeld fiithrt zu einer teilweisen Aufhebung der sechzehnfachen Entartung des
Er3*-Grundzustands. Es entsteht eine Gruppe von Multipletts (Tg-, T'7-Doublett,
3 x I's-Quartett), wobei es sich bei dem energetisch niedrigsten um ein Kramers-
['7-Doublett handelt. Der Abstand zum néchsthéheren Multiplett wurde mehrfach
mit verschiedenen Methoden gemessen (|[Wil69|, [Sj675], [DavT73]), wobei die zur Zeit
vermutlich genaueste Messung einen Wert von etwa 17 K im Nullfeld liefert [Hah92].
Da magnetische Kalorimeter bei Temperaturen unter 1 K und bei kleinen Magnetfel-
dern betrieben werden, ist eine Besetzung der héheren Multipletts so unwahrschein-
lich, dass die Au:Er-Legierung als Zwei-Niveau-System mit effektivem Quasi-Spin
von S = 1/2 und einem effektiven Landéfaktor von j = 6,8 behandelt werden kann
[Abr70].

2.2.2 Thermodynamische Beschreibung von Au:Er im Modell wechsel-
wirkungsfreier magnetischer Momente

Wie in Kapitel 2.1 erlautert wurde, wird der Energieeintrag eines Teilchens als Ma-
gnetisierungsdnderung im Sensor nachgewiesen. Um aus einer gemessenen Magne-
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tisierungsinderung auf die verursachende Temperaturdnderung und damit auf die
Energie des absorbierten Teilchens schliefen zu konnen, ist eine genaue Kenntnis der
Wirmekapazitit des Sensors sowie der Temperaturabhéngigkeit der Magnetisierung
notig.

Eine thermodynamische Beschreibung eines Ensembles wechselwirkungsfreier mag-
netischer Momente ist mit dem aus der statistischen Physik bekannten Ausdruck fiir

die freie Energie moglich:
F=—NkgTlnz. (2.6)

Hierbei bezeichnet N die Anzahl der magnetischen Momente, kg = 1,38 - 10723 J /K
die Boltzmann-Konstante und z die Ein-Teilchen-Zustandssumme

z = Z e Pi/keT (2.7)

Die Werte FE; stellen die Energieeigenwerte dar, die einem magnetischen Moment zur
Verfiigung stehen.

Aus den Gleichungen 2.6 und 2.7 lassen sich die Warmekapazitit des Spinensembles
(', die Magnetisierung M und deren Ableitung nach der Temperatur OM/IT be-
rechnen:

Cr= TS0 = 20 ()~ 8) 25)
%—]‘7{ _ k;VTQ (<Eg—§> (B <g—g>) | (2.10)

Mit (X) ist hier der Mittelwert
(X) = %;Xie‘Ei/kBT (2.11)

der thermodynamischen Gréfe X bezeichnet.

Ein Spin-1/2-System, wie es im Falle von Au:Er bei tiefen Temperaturen vorliegt,
besitzt in einem Adukeren Magnetfeld B die Energieeigenwerte

B, =mgzjupB (2.12)

mit der Spinquantenzahl mg = +1/2. Man erhélt somit fiir die in Gleichung 2.8 -
2.10 angegebenen Grofen die Ausdriicke

E 2 oE/ksT
= Nk 2.13
“ ’ (k:BT> (eB/kaT 4 1)* (213)
N gps E
M = —=—tanh . 2.14
Vo2 (riBT) (2.14)
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05 ) ) ) ) ) 1500 ) /I ) )
/
//Curie-Néherung
/
— /
£ /
< 1000 |- / 4
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2 /
S 500 - -
]
=
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T/kgE inverse Temperatur 1/T [1/K]
Abb. 2.2: Warmekapazitit eines Zwei- Abb. 2.3: Magnetisierung M als Funkti-
Niveau-Systems mit Energieaufspaltung on der inversen Temperatur 1/7 fiir einen
E = gupB als Funktion der reduzierten Sensor mit einer Erbium-Konzentration
Temperatur kgT'/E. von 612 ppm.

Hierbei bezeichnet ' = gugB die Energieaufspaltung des Zwei-Niveau-Systems.

Der Verlauf der Warmekapazitét als Funktion der reduzierten Temperatur kg7'/E
ist in Abbildung 2.2 zu sehen. Das Maximum von C7 wird als Schottky-Anomalie
bezeichnet und befindet sich bei kgT/E ~ 0,42 und betrigt etwa Cy max ~ 0,44Nkp.

In Abbildung 2.3 ist die Magnetisierung von Au:Er im Modell wechselwirkungs-
freier magnetischer Momente als Funktion der inversen Temperatur 1/7" dargestellt.
Im Falle hoher Temperaturen (7 > E/kg) lasst sich der Ausdruck aus Gleichung
2.14 nach dem Argument des Hyperbeltangens entwickeln und man erhilt die als
Curie-Gesetz bekannte 1/T-Abhéngigkeit der Magnetisierung:

N (gus)’ B MH
V. 4kgT T (2.15)

Bei tiefen Temperaturen weicht der Verlauf der Magnetisierung vom Curie-Verhalten
ab und séttigt bei einem Wert von Ngug/2V. Dies ist nicht weiter verwunderlich, da
sich im Grenzfall 7' — 0 alle magnetischen Momente parallel zum &uferen Magnetfeld
ausrichten und somit die maximale Magnetisierung erreicht wird.
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2.2.3 Detektorsignal im Falle wechselwirkungsfreier magnetischer Mo-
mente

Wie bereits in Kapitel 2.1 beschrieben, fiihrt ein Energieeintrag 6 F im Detektor zu
einer Magnetisierungsinderung 6 M beziehungsweise zu einer Anderung des magne-
tischen Moments dm =V - 0 M des Sensors. Es bietet sich an, hier das magnetische
Moment m anstelle der Magnetisierung M zu betrachten, da dieses unabhéngig von
der Sensorgeometrie ist. Nimmt man an, dass die gesamte deponierte Energie 0F
in das System der magnetischen Momente flieft, so verursacht diese ein Umklap-
pen von 0N Spins, die jeweils die Energie gug B aufnehmen. Somit dndert sich das
magnetische Moment des Sensors um

Sm=Vo—iT=V—"=_"2" (2.16)

Die Anderung des magnetischen Moments ist also invers proportional zum Magnet-
feld B. Dies ist verstdndlich, da die Zeeman-Aufspaltung linear mit B wichst und
somit mehr Spins bei kleineren Magnetfeldern umgeklappt werden.

In einem realen Detektor tragen jedoch auch die Systeme der Phononen und der
Leitungselektronen zur Warmekapazitiat bei. Dadurch wird nicht die gesamte Energie
0F sondern nur der Anteil

Cy
0FEy; = oF 2.17
z Cy + Cph + Cy ( )

von dem System der magnetischen Momente aufgenommen, sodass sich die Magnet-
feldabhéingigkeit der Anderung des magnetischen Moments drastisch #indert. Die
Grofen Cpp und Cq bezeichnen hier die Warmekapazititen der Phononen bezie-
hungsweise der Leitungselektronen. In Abbildung 2.4 ist die Anderung des magne-
tischen Moments eines Sensors mit den Mafsen 2mm x 0,5mm X 3 um bei einem
Energieeintrag von 100 keV fiir zwei verschiedene Temperaturen dargestellt. Da der
Beitrag der Phononen zur Wirmekapazitiit proportional zu T ist, kann er bei solch
tiefen Temperaturen in der Berechnung vernachlissigt werden. Die Anderung des
magnetischen Moments dm zeigt bei kleinen Magnetfeldern zunfchst ein lineares
Verhalten, da hier die Wirmekapazitiit des Spinsystems proportional zu B? steigt.
Daher gilt fiir die Anderung des magnetischen Moments
0Ey

Danach durchlauft om ein temperaturabhingiges Maximum, in dem die Warme-
kapazititen der Spins und der Elektronen annidhernd gleich sind:

CZ (Bmam T) ~ Cel (Bmax> T) . (219)
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Bei hoheren Magnetfeldern ist die Warmekapazitit des Spinsystems grofier als die
der Leitungselektronen, sodass fast die gesamte Energie 0 ' an die Spins abgegeben
wird und die in Gleichung 2.16 angegebene 1/B-Abhéngigkeit zu beobachten ist.

2.2.4 Thermodynamische Beschreibung von Au:Er im Modell wechsel-
wirkender magnetischer Momente

In den vorherigen Abschnitten wurde bei der Beschreibung von Au:Er beriicksich-
tigt, dass die Erbium-Tonen vom Kristallgitter beeinflusst werden. Eine Wechsel-
wirkung der Erbium-Ionen untereinander wurde aber bisher nicht betrachtet. Dies
ist allerdings notwendig, um Theorie und experimentelle Ergebnisse in Einklang zu
bringen. Es existieren in Au:Er mehrere Wechselwirkungsmechanismen zwischen den
Erbium-Ionen, von denen die Dominantesten, die Dipol-Dipol-Wechselwirkung sowie
die sogenannte RKKY-Wechselwirkung, im Folgenden diskutiert werden sollen. Ei-
ne direkte Austauschwechselwirkung der 4 f-Elektronen benachbarter Erbium-Ionen
kann bei der Beschreibung von Au:Er vernachléssigt werden, da diese Elektronen
weit im Inneren des Ions liegen und da die Konzentration der Erbium-Ionen mit
x < 1000 ppm hinreichend gering ist.

Dipol-Dipol-Wechselwirkung

Zwei paramagnetische Ionen an den Stellen 7; und r; konnen iiber ihre magnetischen
Momente p;, p; miteinander wechselwirken. Dies kann im Hamiltonoperator durch
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den folgenden Zusatzterm beriicksichtigt werden:

K 4r , (2kpry;)°

-

= 8 g (5,-5) ST ) (308)

I'bipol
Hier bezeichnet 7;; den Einheitsvektor in Richtung der Verbindung der zwei mag-
netischen Momente und r;; deren Abstand. Der Vorfaktor I'pi,o betrdgt 0,0343 eV.
Mit kp = (37r2n)1/ % ist der Fermi-Wellenvektor und mit n die Leitungselektronen-
dichte bezeichnet. Der Fermi-Wellenvektor kg wurde hier kiinstlich in Zahler und
Nenner eingefiihrt, um den spiteren Vergleich mit der RKKY-Wechselwirkung zu
ermoglichen.

RKKY-Wechselwirkung

Die 4 f-Elektronen eines einzelnen Erbium-Ions konnen eine direkte Austauschwech-
selwirkung mit den Leitungselektronen des Wirtsmetalls eingehen. Somit entsteht ei-
ne indirekte Austauschwechselwirkung der lokalisierten 4 f-Elektronen verschiedener
Erbium-Ionen. Diese sogenannte RKKY-Wechselwirkung? lasst sich wie die Dipol-
Dipol-Wechselwirkung durch einen zusatzlichen Term
2 41/ 20 % LA
(9. - 1) 4V, TZek?F <S’z . S']> F(2kers) (2.21)
gy (QW) h?

~~

HRKKY _ jzg
ij

IRy
in den Hamiltonoperator einbeziehen. Der Faktor 7 gibt hierbei die Starke der Wech-
selwirkung zwischen den lokalisierten 4 f-Elektronen und den umgebenden Leitungs-
elektronen an. Neben dem effektiven Landé-Faktor g taucht hier auferdem der Landé-
Faktor freier Er**-Ionen ¢; auf. Ferner bezeichnen V), das Volumen der primitiven
Elementarzelle des Wirtsmaterials Gold und m; die effektive Masse der Leitungs-
elektronen. Bei F'(p) handelt es sich um die sogenannte Kittel-Funktion

<cos p+ % sin p)
F(p) = e :

Die RKKY-Wechselwirkung besitzt somit als Funktion des Abstands ein oszillatori-
sches Verhalten und verschwindet zu grofsen Abstéinden der Erbium-Ionen propor-

(2.22)

tional zu rif’. Da die Dipol-Dipol-Wechselwirkung ebenfalls eine 7’%3—Abhéngigkeit
besitzt, driicken wir im Folgenden die Starke der RKKY-Wechselwirkung relativ zu
der der Dipol-Dipol-Wechselwirkung aus und verwenden hierfiir den dimensionslosen

Wechselwirkungsparameter

r
o= Y (2.23)

FDipol

2Benannt nach ihren Entdeckern M. A. Rudermann, C. Kittel, T. Kasuya und K. Yosida
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2.2.5 Einfluss des Isotops '"Er

Erbium tritt in seiner natiirlichen Zusammensetzung in sechs verschiedenen Isotopen
mit Massenzahlen von 162 bis 170 auf. Fiinf dieser Isotope tragen keinen Kernspin,
nur das Isotop '“Er besitzt einen Kernspin I = 7/2. Die Kernspins dieses Isotops
beeinflussen bei tiefen Temperaturen sowohl die Magnetisierung als auch die Wérme-
kapazitit von Au:Er. Da "Er mit etwa 23% einen relativ groken Anteil der natiir-
lichen Isotopenmischung von Erbium bildet, ist der Einfluss der Kernspins nicht zu
vernachléssigen. In diesem Isotop kombinieren Kernspin und der Quasispin S=1 /2
der 4f-Elektronen zum Gesamtspin F' = 3 oder F' = 4, wobei die Aufspaltung
der beiden (2F + 1)-fach entarteten Zustdnde im Nullfeld etwa AFE/kp ~ 140 mK
betragt. Im Magnetfeld wird diese Entartung aufgehoben und man erhélt die in Ab-
bildung 2.5 dargestellte Hyperfeinaufspaltung des I'7-Grundzustands-Doubletts der
Erbium-Ionen [Sj675].

167Er/

o o
- o

Energie Er; / kg [K]
o
o

0 r F meg
0.1 - i A Abb. 2.5: Hyperfeinaufspaltung des I'7-
Grundzustands-Doubletts in '57Er mit den
-0.2 - Qi den Niveaus entsprechenden Quantenzah-
0 200 400 600 len F"und mp.

Magnetfeld B [G]

Wir betrachten im Folgenden die fiir den Detektorbetrieb relevanten Magnetfelder
B < 200 G. Die bei der Absorption eines Teilchens aufgenommene Energie verursacht
nun Ubergiinge von einem dieser hyperfeinaufgespalteten Niveaus in ein hoheres. Ge-
schieht dieser Ubergang innerhalb eines Multipletts, also bei konstantem Gesamtspin
F, so ist damit eine Umorientierung des magnetischen Moments des Ions und somit
eine Magnetisierungsinderung verbunden. Ubergéinge von F =4 in einen Zustand
mit /' = 3 dndern hingegen nicht notwendigerweise das magnetische Moment. Solche
Ubergiinge tragen somit nicht zur Anderung des magnetischen Moments des Sensors
bei und reduzieren die Signalgrofe.

In Abbildung 2.6 ist die spezifische Wéarme von Au:Er mit 480 ppm als Funk-
tion der Temperatur fiir verschiedene Magnetfeldstéirken dargestellt [Fle03]. Man
erkennt bei tiefen Temperaturen ein magnetfeldabhingiges Maximum, das sich aus
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Abb. 2.6: Spezifische Warme von Au:Er
mit 480 ppm natiirlichem Erbium fiir ver-
schiedene Magnetfelder. Daten sind mit
Punkten, theoretische Berechnungen aus
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der Molekularfeldndherung mit Linien dar-
gestellt. [Fle03]
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der Schottky-Anomalie der kernspinlosen Isotope (s. Kapitel 2.2.2) und der der Uber-
giange innerhalb der Gruppe von Niveaus mit F' = 4 zusammensetzt. Die spezifische
Warme besitzt aufserdem ein zusétzliches Maximum bei etwa 55 mK. Dies wird verur-
sacht durch Ubergiinge von Zustinden mit F = 3 zu Niveaus mit Gesamtspin F = 4.

Um den Einfluss der Kernspins zu vermindern, bietet sich die Verwendung von an-
gereichertem Erbium an, bei dem der Anteil des Isotops '”Er auf wenige Prozent re-
duziert ist. Fiir den Sensor des in dieser Arbeit verwendeten Detektors wurde jedoch
Erbium mit natiirlicher Isotopenzusammensetzung verwendet, da die Au:Er-Sensoren
durch Kathodenzerstdubung hergestellt wurden (siehe Kapitel 4.2) und hierfiir nur
ein Target mit natiirlicher Isotopenzusammensetzung zur Verfiigung stand.

2.2.6 Einfluss der Kernquadrupolmomente in Gold

In mehreren Messungen (|F1e98], [Hor99|, [G6r01]) wurde beobachtet, dass neben
den thermodynamischen Systemen der 4 f-Elektronen der Erbium-Ionen, der Kern-
spins von '%“Er und der Leitungselektronen ein weiterer Beitrag zur Warmekapazitit
vorhanden zu sein scheint. Dies macht sich bemerkbar durch eine nahezu temperatur-
unabhéngige Relaxationszeit im Bereich 100 us bis 1 ms, die allerdings eine Magnet-
feldabhéingigkeit aufweist. Dieser scheint im relevanten Temperaturbereich zwischen
10mK und 100 mK ann&hernd proportional zur inversen Temperatur zu verlaufen.
Hochstwahrscheinlich ist diese zusétzliche Warmekapazitat durch die Quadrupolmo-
mente der Goldkerne bestimmt?®. Er®T-Ionen in der Nihe der Goldkerne erzeugen
einen elektrischen Feldgradienten, wodurch eine Quadrupolaufspaltung entsteht.

Im Gegensatz zu Gold besitzen die beiden stabilen Silberisotope 1°7Ag und *Ag

3Gold besitzt nur ein stabiles Isotop, '*”Au, das einen Kernspin von I = 3/2 und ein Kernqua-
drupolmoment von 0,547 barn besitzt [Wea82].
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kein Kernquadrupolmoment. In Experimenten an Ag:Er konnte ein zuséitzliches ther-
modynamisches System wie in Au:Er nicht nachgewiesen werden |Gor01]. Dadurch
wird die Annahme gestéirkt, dass es sich bei dem hier beschriebenen Beitrag zur
Warmekapazitiat um das System der Kernquadrupole handelt.

2.3 Magnetische Kalorimeter mit miaanderformiger Detekti-
onsspule

Abb. 2.7: Skizze eines magnetischen Ka-

lorimeters mit mé&anderférmiger Detekti-
onsspule als gradiometrischer Aufbau mit
Transformatorkopplung.

Neben der in Kapitel 2.1 gezeigten einfachen Geometrie eines magnetischen Ka-
lorimeters existiert die Moglichkeit, die Detektionsspule zu einem planaren Maander
zu deformieren und diese mit dem paramagnetischen Sensor zu bedecken [Bur(04].
Die Streifen der Detektionsspule werden dabei aus einem supraleitenden Material,
in den meisten Fillen Niob, hergestellt und mit einer diinnen nichtleitenden Schicht
(zum Beispiel SiO;) vom dariiber liegenden Sensor isoliert. Uber einen Dauerstrom
Iy in dem supraleitenden M&ander lasst sich das Magnetfeld erzeugen, das zum Aus-
richten der magnetischen Momente im Sensor benétigt wird. Jedoch ist zu beachten,
dass dieses Magnetfeld hochgradig inhomogen ist und senkrecht zur Mianderebene
anndhernd exponentiell abfillt. Ein solcher Aufbau lisst sich, wie in Abbildung 2.7
dargestellt, auch als Gradiometer und mit Transformatorkopplung verwenden. Eine
Transformatorkopplung erlaubt die rdumliche Seperation von Sensor und SQUID.
Aufserdem koénnen in einer solchen Schaltung kommerziell erhéltliche SQUIDs ver-
wendet werden. Die Verschaltung zweier Miander zu einem Gradiometer eliminiert
den Einfluss duferer Temperaturschwankungen auf das Detektorsignal, da sich die
durch Tempeturanderungen in beiden Sensoren induzierten Stréme in den Maandern
gegenseitig autheben. Des weiteren erhélt man auf diese Art einen Detektor mit zwei
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Pixeln, da die Absorbion eines Photons in dem einen Sensor ein positives Signal und
in dem anderen ein negatives Signal erzeugt.

2.3.1 Magnetfeldverteilung im Sensor

Das durch einen Dauerstrom in der méanderférmigen Detektionsspule erzeugte Mag-
netfeld liasst sich nur schwer analytisch berechnen. Daher wurde im Rahmen dieser
Arbeit auf eine numerische Berechnung mittels einer Finite-Elemente-Simulation zu-
riickgegriffen, um die Magnetfeldverteilung im Sensor zu erhalten. In diesem Fall
wurde die Finite-Elemente-Software FEMM 4.0* verwendet, die in der Lage ist, quasi-
zweidimensionale Probleme der Elektro- und Magnetostatik zu simulieren.

Das hier vorliegende dreidimensionale Problem der Magnetfeldverteilung im Sen-
sor lasst sich unter der Annahme unendlich langer Streifen, die abwechselnd von ei-
nem Strom 47y und — Iy durchflossen werden, auf die Betrachtung einer Ebene senk-
recht zum Verlauf der Maanderstreifen und somit auf ein quasi-zweidimensionales
Problem reduzieren. Dies ist gerechtfertigt, da die Verbindungen zwischen den Strei-
fen nur in einem kleinen Randbereich der Maanderfliche auftreten. Des weiteren lésst
sich das Problem durch periodische Randbedingungen, also durch Annahme unend-
lich vieler Méaanderstreifen, weiter vereinfachen. Da die in Kapitel 3.5 vorgestellte
Detektorgeometrie 200 Streifen besitzt, wird durch diesen Schritt das Ergebnis nicht
wesentlich verfilscht.

BoomT

10mT

/‘\ /\
e e Wi R

u R \\““-'ﬂcm QRN

Abb. 2.8: Simulierte Magnetfeldverteilung im Sensor bei einem Dauerstrom von 100 mA im

Maéander. Dargestellt sind die Feldlinien und als Falschfarben der Betrag des Magnetfeldes.

In der Simulation wird angenommen, dass die Maanderstreifen supraleitend sind
und sich damit perfekt diamagnetisch verhalten. Da Au:Er mit der hier betrachte-
ten Erbium-Konzentration eine sehr kleine Suszeptibilitdt y < 0,2 besitzt, wollen wir

4Finite Element Method Magnetics, Version 4.0, D. Meeker.
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hier dessen Einfluss auf die Magnetfeldverteilung vernachlissigen. Auf die Anwesen-
heit eines Absorbers iiber dem Sensor wurde in der Simulation verzichtet, da der in
dieser Arbeit entwickelte Detektor fiir Goldabsorber, also fiir ein Material mit kleiner
Suszeptibilitdt, ausgelegt ist. Bei der Verwendung supraleitender Absorber wie zum
Beispiel Rhenium [Hau06| oder Aluminium [Wel08] darf diese Vereinfachung nicht
gemacht werden, da Supraleiter das Magnetfeld aus ihrem Inneren verdringen und
dabei das Feld im Sensor verformen.

Abbildung 2.8 zeigt die simulierte Verteilung des Magnetfelds im Sensor fiir einen
Feldstrom von [y = 100 mA. Die verwendete Breite der M&anderstreifen betrigt
w =5 pum und deren Mitte-zu-Mitte-Abstand p = 10 pm.

Nimmt man fiir den Sensor eine Hohe von h =3 um an, so ldsst sich aus der
Simulation die Haufigkeitsverteilung P(B) des Betrags des Magnetfeldes B im Sen-
sorvolumen bestimmen. Diese ist in Abbildung 2.9 dargestellt.

Geometriefaktor G
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

0.05 T | — T T
|
|
004} : -
=) |
% 0.03 | Abb. 2.9: Hiufigkeitsverteilung der Ma-
£ ' gnetfeldstirke B und des zugehorigen
£ | Geometriefaktors G (siehe Kapitel 2.3.2)
go-oz - : 1 in dem 3pum hohen Sensor bei ei-
§ : nem Dauerstrom von 100mA. Die ge-
001} | i strichelte rote Linie markiert den Mit-
: telwert (B) = 6,24 mT beziehungsweise
0.00 | ; (G) = 0,50.
0 5 10 15

Magnetfeld B [mT]

2.3.2 Detektorsignal im Miander

Die Flussinderung d®, die in einer kreisférmigen Leiterschleife mit Radius r von
einer Anderung des magnetischen Moments dm eines zylindrischen Sensors erzeugt
wird, lasst sich durch

0P = uggém (2.24)

ausdriicken, wobei g = 47 - 1077 Vs/Am die Permeabilitit des Vakuums darstellt.
Der dimensionslose Parameter G wird als Geometriefaktor bezeichnet und beschreibt
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die Kopplung zwischen Sensor und Detektionsschleife. Er hingt sowohl von der re-
lativen Form von Sensor und Spule und deren relativen Anordnung ab, aber nicht
von der absoluten Grofe. Fiir typische Geometrien nimmt er einen Wert zwischen
0,5 und 1 an.

Fiir maanderférmige Detektionsschleifen ldsst sich ein dhnlicher Ansatz formu-
lieren, wobei hier aufgrund der starken Inhomogenitit des Magnetfelds der Geome-
triefaktor G = G(r/p) ortsabhéingig ist. Fiir die von einer Magnetisierungsénderung
dM (r) eines infinitesimalen Volumens dV am Ort = hervorgerufene Flusséinderung
d(6®) erhdlt man
G(r/p)

p
Die Grofe p stellt den Mitte-zu-Mitte-Abstand zweier Mianderstreifen dar. Wie in
[Bur04| gezeigt, lasst sich der Geometriefaktor iiber

d(6®) = po SM(r)dV . (2.25)

B(r) = qu(T/p)% (2.26)

mit dem Betrag B(r) des Magnetfelds in Verbindung setzen, wodurch sich aus den
Gleichungen 2.1, 2.2 und 2.25 die Anderung des magnetischen Flusses pro Energie-
eintrag bestimmen lasst zu

-1

0® _ 3 G(r/p) OM(r) .5
ok = Cabs+ / Csens(’r)d r /,UO D T d°r . (227)

‘/Scns ‘/SCI]S

Da sich die Ortsabhangigkeit der spezifischen Warme des Sensors cgens(7), des Geo-
metriefaktors G(r/p) und der Magnetisierung M (r) in eine Magnetfeldabhéngigkeit
iiberfithren ldsst, kann in obiger Gleichung die Integration iiber das Sensorvolumen
Viens durch eine Integration iiber die Magnetfeldverteilung P(B) ersetzt werden. Un-
ter Verwendung der Schreibweise

(X) = / XP(B)dB (2.28)

fiir den Mittelwert der Grofe X, lisst sich Gleichung 2.27 umformulieren zu

0P Viens G oM
Z7 - 2.2
aE Cabs + ‘/sens <Csens> <lu p aT > ( 9)

2.3.3 Detektorsignal im SQUID

Da in dieser Arbeit ein magnetisches Kalorimeter verwendet wird, das transforma-
torgekoppelt iiber ein SQUID ausgelesen wird, ist natiirlich die Flusséinderung im
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SQUID pro Energieeintrag die Grofke, die zur Identifikation der absorbierten Energie
bendtigt wird. Eine Flussédnderung 6® im Maander erzeugt aufgrund der Flusserhal-
tung und der Kirchhoffschen Regeln einen Strom

0P

Rl (Li + Ly) (2:30)

in der Einkoppelspule zum SQUID. L, ist hier die Induktivitit eines Maanders, L;
die der Einkoppelspule und Ly, die der Verbindungsleitungen zwischen Maander und
Einkoppelspule®. Dieser Strom bewirkt in der SQUID-Schleife eine Flussinderung

k+/L; Ly

00y = M0l =
L +2 (L + Ly)

5 (2.31)

wobei Mis = k+v/L;Ls die Gegeninduktivitiat zwischen Einkoppelspule und SQUID
beschreibt. In |Fle05] wurde die Induktivitdt eines Madanders numerisch berechnet
und der Zusammenhang

Ly = Z/L(]é (2.32)
p

zur vom Maéaander abgedeckten Fliche A und dem Mitte-zu-Mitte-Abstand p der
Streifen gefunden. Der Vorfaktor [ ist abhingig vom Verhéltnis w/p der Streifen-
breite zum Mitte-zu-Mitte-Abstand. Fiir den in dieser Arbeit beschriebenen De-
tektor gilt w/p = 0,5, so dass der Vorfaktor den Wert [ = 0,22 besitzt. Fiir den
im Rahmen dieser Arbeit entwickelten Detektor und mit dem verwendeten SQUID
gilt L, = 27,6 nH, L; = 23,2 nH und M, = 0,941 nH. Fiir die Induktivitit der Ver-
bindungsleitungen kann ein Wert von L, = 1,6 nH angenommen werden. Mit die-
sen Werten erhilt man, dass nur 0®s/0® = 1,2 % der Flussinderung im Mé&ander
auch vom SQUID gesehen wird. Dieser Kopplungsfaktor erscheint klein, wird jedoch
hauptsachlich durch die Tatsache bewirkt, dass die Induktivitiat des SQUIDs Lg sehr
viel kleiner ist als die des Maanders L,,. Das Verhéltnis beider Induktivitdten geht
tiber einen Faktor y/Ls/ Ly, in obigen Kopplungsfaktor ein. Beriicksichtigt man, dass
das Flussrauschen von SQUIDs, die am Quantenlimit betrieben werden, proportional
zu +/Lg ist, so stellt man fest, dass die Transformatorkopplung in ein SQUID mit
um Grofkenordnungen kleinerer Induktivitét zwar die Signalgrofie drastisch reduziert,
das Signal-zu-Rauschen-Verhéaltnis allerdings nur um etwa einen Faktor 2 verringert
wird, sofern wie hier die Induktivitit der M&ander und die Einkoppelinduktivitit L;
in etwa L,, ~ 2L; erfiillen.

5In dem in Kapitel 3.5 beschriebenen Detektor ist L., im Wesentlichen durch die Induktivitiit
der Bonddrahte zwischen Detektorchip und SQUID-Chip gegeben.
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Eine fiir die Verwendung eines Detektors stets relevante Grofe stellt das Verhéltnis
von Signal zu Rauschen dar. Das Rauschen eines magnetischen Kalorimeters setzt
sich aus diversen Betrigen zusammen, die in diesem Kapitel diskutiert werden sol-
len. Fiir eine vereinfachte Beschreibung der Rauschbeitrige und des Signals ist es
sinnvoll, nicht die zeitliche Entwicklung dieser Grofen sondern deren Fouriertrans-
formierte zu betrachten. Im Frequenzraum kann man den Rauschbeitrdgen meist
einfache Funktionen zuordnen, wohingegen eine Analyse der Zeitabhéingigkeit sich
im Allgemeinen sehr schwer gestaltet.

Anhand der Abhéngigkeiten der verschiedenen Rauschbeitrige und des Detek-
torsignals bei der Absorption von Rontgenquanten von diversen Parametern lassen
sich Optimierungsrechnungen durchfithren, so dass ein auf eine konkrete Anwen-
dung zugeschnittenes magnetisches Kalorimeter mit bestmoglicher Energieauflosung
entwickelt werden kann. Wie man im Laufe dieses Kapitels sehen wird, stellen die
Geometrie des paramagnetischen Sensors und der mianderférmigen Detektionsspu-
le, die im Sensor enthaltene Erbium-Konzentration sowie der in der Detektionsspule
eingefrorene Dauerstrom die zu optimierenden Parameter dar.

3.1 Der Detektor als kanonisches Ensemble mit zwei diskre-
ten Subsystemen

Um ein magnetisches Kalorimeter beziiglich dessen Antwort auf dufere Warmeein-
trige und in Bezug auf thermodynamische Fluktuationen verstehen zu kénnen, kann
man sich dieses im Modell eines kanonischen Ensembles mit zwei diskreten Subsyste-
men vorstellen. Eines davon stellt das Zeeman-System der Spins im Sensor dar, das
andere besteht aus den Leitungselektronen von Sensor und Absorber. Mit C, bzw. C,
seien in diesem Abschnitt die Warmekapazitaten des Zeeman- bzw. des Elektronen-
systems bezeichnet. Die beiden Subsysteme kénnen iiber die thermische Kopplung
G, Wirme untereinander austauschen. Desweiteren ist das System der Leitungs-
elektronen iiber die thermische Kopplung G, mit einem Wirmebad der Temperatur
T verbunden. Um die Fluktuationen der Energie zwischen den Subsystemen bezie-
hungsweise zwischen Elektronensystem und Warmebad zu beriicksichtigen, werden
die Rauschquellen P,, bzw. P,, parallel zu den Kopplungen in das Modell eingefiigt.
Eine Darstellung des Modells ist in Abbildung 3.1 zu sehen. Die Differentialglei-
chungen zur Beschreibung des Warmeinhalts des Spin- bzw. des Elektronensystems

21



22 3. Optimierung des Detektordesigns

Energieeintrag
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Abb. 3.1: Modell des Detektors als kano-

Warmebad nisches Ensemble mit zwei diskreten Sub-
systemen.
nehmen somit folgende Form an:
CZTZ = Gze (Te - Tz) + Pze(t) (31)
CeTe = _Gze (Te - Tz) - Geb (Te - Tb) - Pze<t) - Peb(t) + Q(t> . (32)

Die Temperatur des Zeeman-Systems ist hier mit 7, bezeichnet, die des Elektronen-
systems mit T, und die des Wérmebads mit Tj,. Der Summand Q(t) beriicksichtigt
einen dufseren Warmeeintrag in das Elektronensystem, also zum Beispiel die Absorp-
tion eines Photons.

3.1.1 Punktantwort des Detektors

Mit Hilfe der Gleichungen 3.1 und 3.2 lasst sich die Antwort des Detektors auf
einen duferen Warmeeintrag bestimmen. Hierbei werden die beiden Rauschquellen
P,. und P, vernachlissigt und die von aufien in das System der Leitungselektronen
eingetragene Leistung habe die Form

Q1) = E4(t) (3:3)

mit der Diracschen Delta-Funktion §(¢) und der Energie E des absorbierten Teilchens.

Lost man nun die Differentialgleichungen 3.1 und 3.2, so findet man fiir den zeit-
lichen Verlauf der Energie im Zeeman-System FE,(t) = Ep(t) mit der Punktantwort-
funktion

pt) = B (—e /™ + et/ (3.4)

Die Zeitkonstanten 7y und 7y, die den Anstieg und den Abfall der inneren Energie
des Spinsystems beschreiben, sind hier Funktionen der thermischen Kopplungen G,
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Abb. 3.2: Punktantwortfunktion p(t) (links) und deren Fouriertransformierte |p(f)]
(rechts) fiir einen Detektor mit Co = C, = 0,4 nJ/K, 79 = 1 ps und 7, = 1 ms.

G, sowie der Warmekapazititen C,, C.. Der Faktor
C,
C, + Ce

beschreibt den Anteil der Spin-Warmekapazitit an der gesamten Warmekapazitit.
Transformiert man Gleichung 3.4 in den Frequenzraum unter Beschrinkung auf po-
sitive Frequenzen und fiir den Fall § ~ 0,5 und 79 < 71, so erhélt man

27’16
\/1 —|— (27T7'0f)2\/1 + (27T7'1f)2

B = (3.5)

Ip(f (3.6)

Der Wechsel in den Frequenzraum wird in Kapitel 3.3 bei der Berechnung der
Energieauflosung des Detektors von Nutzen sein. In Abbildung 3.2 sind die Punkt-
antwort und deren Fouriertransformierte fiir einen Detektor mit Warmekapazititen
C. = C, =0,4nJ/K und mit Zeitkonstanten 79 = 1 us und 7; = 1 ms zu sehen!. Man
erkennt, dass |p(f)| bei kleinen Frequenzen konstant ist, oberhalb von 1/277 mit
1/f und bei Frequenzen oberhalb von 1/277y proportional zu 1/ f? abfillt.

3.1.2 Thermodynamische Fluktuationen

Die Differentialgleichungen 3.1 und 3.2 kénnen neben der Berechnung der Punkt-
antwort auch zur Betrachtung der thermodynamischen Fluktuationen des Energie-

!Die Wirmekapazitiiten entsprechen hierbei in etwa denen des in Kapitel 3.5 vorgestellten De-
tektors bei 30 mK und einem felderzeugenden Strom von 100 mA.
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inhalts des Zeeman-Systems der Spins im Sensor verwendet werden. In diesem Fall
betrachtet man die Gleichungen ohne duferen Wirmeeintrag (Q(t) = 0), aber mit
den beiden Rauschquellen P, und P,,. Deren Leistungsspektren lassen sich ana-
log zum Stromrauschen eines elektrischen Widerstands angeben als Sp,_ = 4kgT?G.

beziehungsweise Sp, = 4kgT*Gep.

Damit erhdlt man aus den Differentialgleichungen nach Transformation in den
Frequenzraum das Leistungsspektrum der Energiefluktuationen im Zeeman-System

SEZ (f) _ /{;BTQCZ ( 40407'0 40(17'1 ) '

1+ (27?7'0f)2 1+ (27r71f)2

Hier tauchen wieder die charakteristischen Zeitkonstanten 75 und 7 aus Gleichung
3.4 auf. Bei den dimensionslosen Gréfsen g und o handelt es sich um Abkiirzungen
fiir langliche Terme, in die die Warmekapazitidten und die Zeitkonstanten eingehen.
Sie erfiillen die einfache Gleichung ay + a3 = 1. Auferdem kénnen in dem Fall, dass
die Wirmekapazitédten von Spins und Elektronen nicht zu verschieden sind (C, = C.)
und dass 7y < 7 gilt, die Ndherungen ag ~ 1 — fund oy ~ S mit 3 = C,/ (C, + C.)
verwendet werden.

(3.7)

3.2 Weitere Rauschbeitrage

Neben den in Kapitel 3.1.2 beschriebenen thermodynamischen Fluktuationen treten
noch weitere intrinsische Rauschbeitrige in einem metallischen magnetischen Kalori-
meter auf. Zum einen beobachtet man in Detektoren, die Au:Er als paramagnetischen
Sensor verwenden, ein Flussrauschen im SQUID, dessen spektrale Leistungsdichte ei-
ne 1/f-Abhingigkeit? aufweist. Aukerdem tragen alle metallischen normalleitenden
Bestandteile des Detektors mit dem soganannten magnetischen Johnson-Rauschen
zum Gesamtrauschen bei. Wird die im Sensor durch Absorption eines Teilchens be-
wirkte Magnetisierungsanderung mit einem SQUID-Magnetometer nachgewiesen, so
ist im Rauschspektrum ein zusétzlicher weifer, also im relevanten Bereich frequenz-
unabhéngiger, sowie ein Beitrag proportional zu 1/f zu beobachten.

3.2.1 Magnetisches Johnson-Rauschen

In Metallen fiihren die Leitungselektronen ungeordnete Bewegungen aus aufgrund
der thermischen Energie, die sie tragen. Diese Bewegung induziert in der Umgebung
des Elektrons ein zeitlich fluktuierendes Magnetfeld. Befindet sich das Elektron dabei

2D.h. Sg o 1/f. Der Begriff 1/ f-Rauschen wird zwar oft im Zusammenhang mit /'S¢ verwendet,
bezieht sich aber immer auf die Grofe Sg.
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in der Nihe einer Detektionsschleife?, so bewirkt die Magnetfeldluktuation ein Rau-
schen des magnetischen Flusses in der Schleife. Da mit SQUIDs sehr kleine Flussén-
derungen registriert werden koénnen, liefert die thermische Bewegung der Leitungs-
elektronen im Allgemeinen einen nicht vernachlissigbaren Beitrag zum Rauschen
eines Detektors. Da dieser Effekt auf dem elektrischen Johnson-Rauschen* basiert,
wird er meist als magnetisches Johnson-Rauschen bezeichnet. Wie stark das durch
ein Metallvolumen verursachte magnetische Johnson-Rauschen ist, hangt stark vom
Abstand zur Detektionsspule sowie von deren Geometrie ab.

Im Falle der hier beschriebenen metallischen Kalorimeter tragen insbesondere der
metallische Sensor sowie der Goldabsorber zum magnetischen Johnson-Rauschen bei.
Weitere Rauschquellen stellen zum Beispiel der Messinghalter, auf dem der gesamte
Detektor befestigt ist, oder metallische Abschirmungen um den Detektor dar.

Das magnetische Johnson-Rauschen ldsst sich auf verschiedene Arten berechnen.
In [Var84| und [Gil98] wird zum Beispiel die statistische Bewegung der Ladungen si-
muliert und mit Hilfe der Maxwell-Gleichungen die Flussdnderung berechnet. [Har68]
und [Ens00a] verwenden hingegen das Reziprozitiatstheorem. Hier wird ausgenutzt,
dass sich Ursache und Wirkung auf geschickte Weise umkehren lassen. Im konkreten
Fall berechnet man das magnetische Johnson-Rauschen, indem man einen Wechsel-
strom /(w) in die Detektionsspule gibt und somit Wirbelstrome im Metall induziert.
Mit der dissipierten Leistung P und dem Strom lédsst sich die frequenzabhingige
Impedanz R(w) berechnen, welche das Spannungsrauschen

bestimmt. In supraleitenden Schleifen sind der magnetische Fluss und die abfallende
Spannung direkt iiber U = —® und somit iiber

Ulw) = wd(w) (3.9)

miteinander verkniipft, wodurch man fiir das magnetische Flussrauschen folgenden

Ausdruck erhalt:
1 R(w)
\/ Sq;yj = ;\/ SU = 4]€BT 2 (310)

Mit der hier dargestellten Methode kann zum Beispiel das magnetische Johnson-

Rauschen eines metallischen Quaders mit Grundflaiche A, Hohe h und elektrischer
Leitfahigkeit o, der sich in direktem Kontakt zu einem M&aander mit Streifenbreite w

3Die Bezeichnung Detektionsschleife schlieRe hier sowohl eine SQUID-Schleife als auch eine
Leiterschleife, die transformatorgekoppelt mit einem SQUID ausgelesen wird, ein.
4auch Nyquist-Rauschen oder Johnson-Nyquist-Rauschen genannt
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und Mitte-zu-Mitte-Abstand p befindet, simuliert werden®. Durch Finite-Elemente-
Methoden® wurde im Rahmen dieser Arbeit der Zusammenhang

Sq> J= 4—[LO]€BTUA]? (1 — e—27rh/p) (311)
7

gefunden.

Es sei an dieser Stelle angemerkt, dass das magnetische Johnson-Rauschen nicht
fiir alle Frequenzen diesen Wert besitzt. Bei hohen Frequenzen nimmt der Beitrag
zum Johnson-Rauschen aufgrund des Skin-Effekts monoton ab. Wird die Skin-Tiefe

e— -2 (3.12)

Hoow

grofer als die Abmessung des metallischen Korpers, so tritt eine Selbstabschirmung
im Metall auf, die verhindert, dass Fluktuationen hoherer Frequenz von der Detek-
tionsspule gesehen werden. Im Falle eines Au:Er-Sensors mit einer Erbium-Konzen-
tration” von 685 ppm wiirde sich der Skin-Effekt bei Frequenzen ab etwa 750 MHz
bemerkbar machen. Fiir einen 200 ym hohen Goldabsorber mit Restwiderstandsver-
hiltnis RRR = 3 tritt die Selbstabschirmung schon bei etwa 300 kHz auf.

3.2.2 1/f-Rauschen der Erbium-Ionen

In [Dan05] werden die Rauschspektren von drei identischen gradiometrischen ma-
gnetischen Kalorimetern verglichen, bei denen nur die Anzahl der Sensoren variiert
wird. Bei dem Aufbau ohne Sensoren beobachtet man ein Spektrum, das typisch
fiir SQUID-Aufbauten einen Anteil proportional zu 1/f sowie einen weifen Bei-
trag aufweist (siehe Kapitel 3.2.3). Nachdem auf eine der beiden Detektionsspulen
ein Au:Er-Sensor aufgebracht wurde, konnten sowohl ein starker Anstieg im weifsen
Rauschen bedingt durch das magnetische Johnson-Rauschen als auch ein zusitz-
licher 1/f-Beitrag gesehen werden. Dieses 1/f-Rauschen vergrofert sich um einen
Faktor v/2, wenn auch die zweite Detektionsspule mit einem identischen Au:Er-
Sensor bestiickt wird. Daher liegt die Vermutung nahe, dass dieser Rauschbeitrag
von den Sensoren verursacht wird. Weiterhin wurde in [Fle03] beobachtet, dass der
1/ f-Anstieg anndhernd temperaturunabhéngig ist und sich in etwa proportional zur
Anzahl der Erbium-Ionen im Sensor verhalt. Aus den dort angegebenen Werten und

5Besitzt der Miander eine andere Grundfliche A als der Metallquader, sollte in Gleichung 3.11
die kleinere der beiden (also die tatsichliche Kontaktfliche) verwendet werden.

SFEMM 4.0

"Eine Erbium-Konzentration = erhoht den elektrischen Widerstand um p ~ 2 - 6,7 - 107% Qm
[Ara66].
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Darstellungen kann man ableiten, dass sich dieser Rauschbeitrag mit

_ (@)
S<I>7El"(f) - T Sm(f)NErNsens (313)
beschreiben lassen sollte, wobei S,,(f) das Rauschen eines Erbium-Ions, Ng, die

Anzahl der Erbium-Ionen und Ny, die Zahl der Sensoren bezeichnen.

Der Ursprung der 1/ f-Rauschens ist noch nicht vollstandig gekldrt. Eine mogli-
che Ursache kénnten Spin-Spin-Fluktuationen, wie sie in Spingldsern auftreten, dar-
stellen. Allerdings liegen die Temperaturen, bei denen in [Fle03] und [Dan05] die
Rauschspektren aufgenommen wurden, um bis zu vier Grofenordnungen oberhalb
der Spinglastemperatur der verwendeten Au:Er-Legierung (300 ppm), sodass dieser
Effekt unterdriickt sein sollte. Auferdem sollte die Gréfe des Rauschens eine star-
ke Abhangigkeit von der Temperatur aufweisen. Einen weiteren Interpretationsan-
satz liefert [Kem07]. So kénnten auch Wechselwirkungen der Erbium-Spins mit den
Quadrupolmomenten der Goldkerne dieses Rauschen verursachen. Untersuchungen
an Sensormaterialien ohne Kernquadrupolmomente wie zum Beispiel Ag:Er konnten
zur Kldrung dieser Frage beitragen.

3.2.3 Rauschen des SQUIDs

Ein de-SQUID-Magnetometer, wie in Kapitel 5.2 beschrieben, besitzt parallel zu den
beiden Josephson-Kontakten sogenannte Shunt-Widerstinde R, die zur Reduktion
des hysteretischen Verhaltens des SQUIDs beitragen. Wie jeder Widerstand verursa-
chen diese allerdings ein thermisches Stromrauschen. Dieses wird vom SQUID iiber
dessen Figeninduktivitdt Lg in ein Flussrauschen iibersetzt, das sich als zusétzlicher
weifer Beitrag im Gesamtrauschen bemerkbar macht. In [Tes77| wird dieser Effekt
mit Hilfe von Computersimulationen quantitativ berechnet. Hierbei wurden auch die
zeitliche Entwicklung der Phasendifferenz an den Josephson-Kontakten und deren pa-
rasitiren Kapazitdten beriicksichtigt. Man erhélt somit fiir das weifie Flussrauschen
von optimierten SQUIDs

\/ S¢73Q7W = a—q)\/ SU,S ~ LS\/ 16]{7]3T/R R (314)
ou

wobei 9P /0U die Steigung der Spannungs-Fluss-Kennlinie am Arbeitspunkt angibt®.

Zusétzlich zu diesem weiflen Rauschen besitzen SQUIDs ein Rauschen proportio-
nal zu 1/f [Cla04]. Dieses hat im Wesentlichen zwei Ursachen, die sich beide auf
die Anwesenheit von Defekten im SQUID-Material zuriickfithren lassen. Zum einen
konnen Elektronen an Defekten in den Josephson-Kontakten gefangen und wieder

8Eine Beschreibung der Funktionsweise der SQUIDs findet sich in Kapitel 5.2
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freigelassen werden, was zu Variationen des kritischen Stroms des SQUIDs fiihrt.
Zum anderen verursachen thermisch angeregte Spriinge von an Defekten gefange-
nen Flussschlduchen im SQUID-Material oder in den supraleitenden Leitungen ein
1/ f-Flussrauschen.

Typische Werte fiir das Flussrauschen von de-SQUIDs mit Induktivitdten von
etwa Lg ~ 100 pH sind derzeit /Se sqw =~ 0,5 u®Po/vHz fiir den weifen Anteil be-
ziehungsweise \/Se.sq.1/f |1 g, = 3 1#Po/VHz fiir das 1/ f-Rauschen.

3.3 Energieauflosung eines magnetischen Kalorimeters

Addiert man die in den vorherigen Kapiteln vorgestellten Rauschbeitrige zum Ge-
samtrauschen im SQUID

1do
So ges(f) =F? (Bd_ESEZ(f) + So,E:(f) + So,35ens + S@,J,abs) (3.15)
+ Sasqw + S8/ (f)
so erhilt man das in Abbildung 3.3 dargestellte Frequenzspektrum. Bei
0P k+/LiLg
F=_3_ (3.16)

6® Ly +2(Li+ Ly)

handelt es sich um den in Gleichung 2.31 auftretenden Faktor, der die Flusskopp-
lung zwischen Méaander und SQUID beschreibt. Dieser wird an dieser Stelle benétigt,
da sich S¢ sqw und S sq,1/5 auf das Flussrauschen des SQUIDs beziehen, wohinge-
gen die anderen Beitrdge das Rauschen im Maander beschreiben. Das Gesamtrau-
schen kann iiber folgenden Zusamenhang in das scheinbare Rauschen der Energie im
Zeeman-System der Erbium-Spins transformiert werden:

dE
SEZ,geS(f) = %d_q)‘s@,ges<f) . (317)

Damit und mit der in Gleichung 3.6 angegebenen Fouriertransformierten der Punkt-
antwort des Detektors p(f) ldsst sich nun das Signal-zu-Rauschen-Verhéltnis

sNa(f) = —2S) (3.18)

V SEz,gES(f)

berechnen, dessen Frequenzabhéngigkeit ebenfalls in Abbildung 3.3 zu sehen ist. Die
Energieauflosung des Detektors A Fpwpn ist nun gegeben iiber

2V22) (3.19)
Ve (SNR(f))? df

AEﬂFVVHM =
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3.4 Optimierung der Energieauflosung

Je nach Einsatz eines magnetischen Kalorimeters werden unterschiedliche Anforde-
rungen an das Absorbermaterial und vorallem an die Dicke des Absorbers gestellt.
Der im Rahmen dieser Arbeit entwickelte Detektor ist fiir den Nachweis von Ront-
genquanten mit Energien im Bereich bis 100 keV ausgelegt, wodurch sich die Verwen-
dung eines Absorbermaterials mit moglichst hoher Kernladungszahl anbietet, da dies
die Absorptionswahrscheinlichkeit erhéht. In Abbildung 3.4 ist die Absorptionswahr-
scheinlichkeit von Photonen in Gold fiir verschiedene Schichtdicken als Funktion der
Photonenenergie dargestellt. Man erkennt, dass man fiir eine von 85 % Absorptions-
wahrscheinlichkeit bei 100 keV einen Goldabsorber mit etwa 200 ym Dicke benétigt.
Des weiteren stellt die Fliche des Absorbers einen festen Parameter bei der Entwick-
lung eines magnetischen Kalorimeters fiir eine konkrete Anwendung dar. Fiir den in
dieser Arbeit entwickelten Detektor ist man an Detektionsflichen von 2mm Lange
und 0,5 mm Breite pro Pixel interessiert.

Zu einem gegebenen Absorbervolumen Vs und Absorbermaterial soll im folgen-
den die optimale Sensor- und Miandergeometrie bestimmt werden, so dass der De-
tektor bei gegebener Arbeitstemperatur und bei gegebenem Sensormaterial die best-
mogliche Energieauflosung A Epwan besitzt. Betrachtet man die einzelnen Rausch-
beitrdage sowie die Fouriertransformierte der Punktantwort des Detektors, so findet
man, dass die Geometrie und die Materialeigenschaften der verschiedenen Detektor-
bestandteile vielfdltig in die Berechnung der Energieauflésung eingehen. Ein Grofsteil
dieser Parameter, wie zum Beispiel die elektrische Leitfihigkeit des Sensors und des
Absorbers oder die Induktivitdten L; und M und die Rauschbeitrige des SQUIDs
sind dabei durch die verwendeten Materialien und Bauteile fest vorgegeben. Bei fest
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vorgegebenem Absorbervolumen und SQUID-Eigenschaften ist die Energieauflésung
abhéngig von den folgenden variierbaren Grofen:

dErwam = dErwnm (T, hsens, Asens, T, p, w/p, I) (3.20)

Es handelt sich dabei um die Temperatur 7T, das Absorbervolumen V, die Ho-

he heens und Grundfliche Ay, des Sensors sowie die darin enthaltene Erbium-

Konzentration x. Des weiteren sind p der Mitte-zu-Mitte-Abstand benachbarter Ma-

anderstreifen, w/p das Verhéltnis zwischen Streifenbreite und Mitte-zu-Mitte-Abstand
und I der im Maander fliekende magnetfelderzeugende Dauerstrom. Fiir eine be-

stimmte Temperatur 7" lassen sich nun die Sensorgeometrie, die Erbium-Konzentration
und die Stromstarke in einer numerischen Simulation variieren, um die Energieauf-

16sung des Detektors zu minimieren. Es stellt sich heraus, dass die Abhédngigkeit der

optimalen Energieauflsung von p nur sehr schwach ist, da der Effekt einer Ande-

rung von p zum Grokteil durch Anderungen des optimalen Feldstroms Iope und der

optimalen Sensorhohe g, und Sensorflache A,y kompensiert werden kann. Fiir das

optimale Verhéltnis zwischen Streifenbreite und Mitte-zu-Mitte-Abstand (w/p),,

findet man Werte zwischen 0,4 und 0,5. Fiir diese beiden Parameter wurden daher in

der hier diskutierten Optimierung die Werte p = 10 gum und w/p = 0,5 verwendet,

da Niobstreifen dieser Breite reproduzierbar und mit hoher Ausbeute im Reinraum

des Instituts mikrostrukturierbar sind.

Tabelle 3.1 zeigt fiir verschiedene Temperaturen die optimalen Parameter, die ent-
sprechenden Warmekapazititen der Absorber und Sensoren sowie die resultierende
Energieauflosung A Epwmy und Signalgroke d® /d E fiir ein magnetisches Kalorimeter
mit zwei 2 mm x 0,5 mm x 200 pym grofen Goldabsorbern, der iiber ein SQUID mit
Induktivititen L; = 23,2 nH, M;s = 0,941 nH und Rauschen /S¢ sq.w = 0,5 /LCIDO/\/E
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T 2Cabs hsens Asens X [ ZCsens d(I)/dE dEFWHM
(mK] || [pJ/K] || [pm] | [mm?] | [ppm] | [mA] || [pJ/K] | [mPo/keV] | [eV]
30 859 || 3,08 1,08 612 91 688 2,71 50
40 1145 || 3,26 1,15 697 | 123 860 1,95 74
50 1431 || 3,49 1,24 762 154 1052 1,51 99

Tab. 3.1: Ergebnis der Optimierungsrechung.

und /Sesq1/f |1, = 3 1#Po/VHz ausgelesen wird?. Des weiteren wurde angenom-
men, dass die thermischen Kopplungen zwischen Absorber, Sensor und Warmebad

zu einer Signalanstiegszeit von 7p = 1 us und einer Signalabklingzeit von 71 = 1 ms
fiithren.
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Abb. 3.5: Abweichung von der optimalen Energieauflésung. Links: als Funktion von Sen-
sorhdhe und Erbium-Konzentration. Die optimale Energieauflésung betrigt 50,2 eV und
liegt bei x = 641 ppm und h = 3,06 pm. Rechts: als Funktion von Feldstrom und Erbium-

Konzentration. Die optimale Energieauflésung betragt 50,2eV und liegt bei x = 650 ppm
und I = 93,3 mA.

In Abbildung 3.5 ist gezeigt, wie stark die Energieauflésung vom Optimum ab-
weicht, wenn sich die idealen Parameter verdndern. Links ist die Variation der Ener-
gieauflosung als Funktion von Sensorhéhe und Erbium-Konzentration und im rech-
ten Diagramm als Funktion von Feldstrom und Erbium-Konzentration dargestellt.
In beiden Fillen wurde eine Temperatur von 30 mK und eine Sensorfliiche von 1 mm?
angenommen. Der Feldstrom im linken Diagramm betrégt 100 mA, rechts wurde die

9Dies entspricht etwa den Paramtern des in Kapitel 5.2.4 beschriebenen SQUID-Aufbaus
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Sensorhdhe auf 3 yum fixiert. Beide Darstellungen zeigen deutlich, dass das Minimum
der Energieauflosung verhaltnisméfkig breit ist und die optimalen Sensorparameter
bei der Fabrikation nicht sonderlich prizise getroffen werden miissen.

Abschliefsend sei hier angemerkt, dass das ,fundamentale® Auflésungslimit des
Detektors aufgrund der thermodynamischen Fluktuationen etwa 34 eV betrigt. Es
ist also nicht moglich, die Energieauflésung zum Beispiel durch die Verwendung
rauscharmerer SQUIDs beliebig zu reduzieren.

3.5 Entwicklung eines neuen Chipdesigns

Basierend auf dem Ergebnis der Optimierungsrechnung wurde das in Abbildung 3.6
schematisch dargestellte Detektordesign entwickelt, das auf die in Kapitel 1 beschrie-
bene Anwendung zugeschnitten ist. Man ist dort interessiert an Detektionsflichen
von 1mm? pro Pixel mit einer mdoglichst guten rdumlichen Auflésung in einer Di-
mension. Daher wurde fiir den Absorber eine Flidche von 2mm Lénge und 0,5 mm
Breite gewdhlt. Auf einem Chip befinden sich acht solcher Absorber mit einem Zwi-
schenraum von nur 50 um. Die Dicke der Absorber ist variabel, sollte aber, um die
optimale Energieauflosung zu erreichen, nicht deutlich iiber 200 um liegen. Unter
jedem Absorber befindet sich ein Au:Er-Sensor mit der gleichen Grundfliche und

- HEH

Goldbalken

Dauerstromschalter

\ Au:Er-

Thermalisierungsstege

zwei Absorber auf __—
Au:Er-Sensoren

Kirchhoff-Institut fuer Physik,
Heidelberg 2008.

Einkoppelspule
des SQUIDs

Abb. 3.6: Schematische Darstellung des entwickelten Chipdesigns. Der Chip misst
12 mm X 6,7 mm und beinhaltet vier unabhéngige magnetische Kalorimeter. Eine Detail-
ansicht eines einzelnen Kalorimeters findet sich in Abbildung 3.7.
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L

Bondpads
far Feldstrom

AN
Dauer-

strom-
schalter

zur
Einkoppel-
spule des

SQUIDs

Abb. 3.7: Detailansicht eines der
vier magnetischen Kalorimeter.
Links: Geometrie der méianderfor-
migen Detektionsspule. Zur besseren
Sichtbarkeit wurde in diesem Bild
die Anzahl der M&anderstreifen re-
duziert. Die beiden rot markierten
Punkte werden mit einem Bonddraht
verbunden.

Rechts: Schematische Darstellung
des kompletten Detektors. a) Absor-
ber und Sensor, b) Au:Er-Steg zur
Thermalisierung, ¢) on-chip Wéarme-
bad, d) Feldleitungen, e) Heizerwi-
derstand, f) Bondpads zur Kontak-
tierung des Heizers, g) supraleitende
Box, h) Leitungen zur Einkoppelspu-
le des SQUIDs, i) supraleitende Ab-
deckung der Leitungen.

3 um Hohe. Bei Betrachtung von Tabelle 3.1 erkennt man, dass bei einer Arbeit-

stemperatur von 30 mK dies nur wenig von der optimalen Sensorgeometrie abweicht.

Zum Auslesen der Magnetisierungsinderung der einzelnen Sensoren befinden sich

darunter mianderférmige Detektionsschleifen mit Streifenbreite 5 ym und Mitte-zu-

Mitte-Abstand 10 um, die ebenfalls eine Flache von 2 mm x 0,5 mm abdecken und

von denen jeweils zwei benachbarte Schleifen zu einem Gradiometer verschaltet sind.

Somit befinden sich auf einem Chip vier unabhéngige magnetische Kalorimeter mit

jeweils zwei Pixeln.
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Um die Thermalisierung der Sensoren nach Absorption eines Rontgenquants zu
beschleunigen, sind die Sensoren iiber einen 250 um breiten Au:Er-Steg mit einem
Goldbalken verbunden, der als chipinternes Warmebad fungiert. Der Balken besitzt
die gleiche Hohe wie die Goldabsorber, da diese gleichzeitig hergestellt werden (siehe
Kapitel 4.3), und deckt eine Fliche von etwa 11 mm? ab.

Wie in Kapitel 2.3 erwéhnt, erlauben magnetische Kalorimeter mit maanderformi-
ger Detektionsspule, das zur Ausrichtung der Spins im Sensor bendtigte Magnetfeld
durch einen Dauerstrom im supraleitenden Maander zu erzeugen. Um den Dauer-
strom zu praparieren, benotigt man Leitungen, iiber die man den Maander mit einer
Stromquelle verbinden kann, sowie einen Schalter, der die geschlossene supraleitende
Schleife unterbrechen kann. Als Schalter wird ein Heizwiderstand aus einer Gold-
Palladium-Legierung verwendet, der sich elektrisch isoliert {iber einem ausgezogenen
Maéanderstreifen befindet. Durch einen Strom in dem Widerstand wird der Méander-
streifen lokal auf iiber 9 K geheizt, so dass an dieser Stelle die Supraleitung zusam-
menbricht. Die Priparation des Dauerstroms wird in Kapitel 5.4 erlautert.

Des weiteren ist jeder Maander von einer supraleitenden Box umgeben. Diese
dient der Abschirmung dufserer Magnetfelder. Aukerdem werden Strukturen wie der
zum Heizer fiihrende Maanderstreifen oder die Leitungen, die zur Einkoppelspule des
SQUIDs fiihren, mit einem supraleitenden Streifen abgedeckt. Dies fiihrt aufgrund
des Meifner-Ochsenfeld-Effekts zu einer Reduktion des Magnetfelds zwischen den
Leitungen und damit zu einer Reduktion der parasitdren Induktivitaten.

Obwohl die effektive Detektionsfliche eines hier beschriebenen Chips eine Breite
von etwa 4mm besitzt, ist der Chip wesentlich breiter. Momentan muss jedes der
vier Kalorimeter mit einem eigenen SQUID ausgelesen werden, wobei die verwen-
deten SQUID-Chips eine Grofe von 3 mm x 3 mm besitzen. Daher ist es notig, die
Bondbads zur Kontaktierung zwischen SQUIDs und Detektor iiber eine Breite von
12mm zu verteilen.
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4.1 Mikrostrukturierung

Die typischen Abmessungen eines magnetischen Kalorimeters betragen nur wenige
hundert Mikrometer bis einige Millimeter. Die méanderférmige Detektionsspule des
in dieser Arbeit verwendeten Detektors besitzt eine Grundfliche von 1mm?, eine
Streifenbreite von w = 5 pm und einen Mitte-zu-Mitte-Abstand der Maanderstreifen
von p = 10 pm. Strukturen in dieser Grofenordnung lassen sich reproduzierbar nur
iiber Prozesse der Mikrostrukturierung herstellen. Hierbei werden die Detektions-
spule, der Sensor und der Absorber in mehreren Lagen auf ein Substrat aufgebracht
und mit Hilfe von sogenannten Photolacken strukturiert. In diesem Kapitel sollen die
Funktionsweise solcher Lacke und die verschiedenen Mikrostrukturierungsprozesse
erldutert werden.

4.1.1 Photolacke

Bei den sogenannten Photolacken handelt es sich um Materialien, deren Loslichkeit
durch die Einstrahlung von UV-Strahlung verdndert wird. Man unterscheidet im All-
gemeinen zwischen Positiv- und Negativlacken. Positivlacke besitzen die Eigenschaft,
dass sich deren Loslichkeit nach UV-Einstrahlung erhoht, wohingegen Negativlacke
durch die Einwirkung von UV polymerisieren und somit schwerer 16slich werden.
Diese Eigenschaft von Photolacken lésst sich ausnutzen, um Strukturen auf einer
Langenskala von wenigen Mikrometern zu erstellen.

Lackprozessierung

Um Photolacke zur Herstellung von Mikrostrukturen zu verwenden, miissen diese
zundchst homogen auf ein Substrat, in diesem Fall auf einen Siliziumwafer, aufge-
bracht werden. Dies geschieht durch einen Spincoating-Prozess. Hierbei wird der
fliissige Lack in die Mitte des Substrats aufgebracht. Danach wird das Substrat mit
einer Kreisfrequenz w rotiert, um den Lack gleichmifig auf der Substratoberfliche
zu verteilen, wobei sich die resultierende Dicke der Lackschicht etwa proportional zu
w® mit a =~ —0,5 verhalt.

Zur Verfestigung des noch fliissigen Lacks wird beim sogenannten Softbake das
Losungsmittel durch Erwérmen des Substrats verdampft.

35
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AZ® 5214 E

AZ® nLOF™ 2070

Spincoat

Softbake
Belichtungsintensitat
Post-Exposure-Bake

500 rpm fiir 7s,
3000 rpm fiir 30s
100 °C fiir 1 min
125mJ/cm?

500 rpm fiir 55,
2000 rpm fiir 10s
100 °C fiir 13 min

820 mJ/cm?
115°C fiir 2min

Entwickeln in AZ® 351 B (1:4) fiir 30s | in AZ® 826 MIF fiir 6 min
Hardbake - -
Lackdicke 1,6 ym 8 pm

Tab. 4.1: Prozessparameter fiir den Positivlack AZ® 5214 E und den Negativlack
AZ® nLOF™ 2070.

Die Strukturierung des Photolacks wird durch das Belichten mit UV-Strahlung
erreicht. Hierzu wird eine Quecksilberdampflampe verwendet. Der Lack wird vor
dem Belichten mit einer teilweise UV-undurchldssigen Maske, hier eine teilweise mit
Chrom beschichtete Glasplatte, abgedeckt. Somit werden bestimmte Bereiche des
Photolacks der UV-Strahlung ausgesetzt, andere Regionen bleiben unbelichtet. Wie
oben bereits erwihnt werden Positivlacke an den belichteten Stellen 16slich, Nega-
tivlacke polymerisieren an diesen Stellen jedoch. Um diese Polymerisation zu erho-
hen wird bei Negativlacken nach dem Belichten der sogenannte Post-Exposure-Bake
durchgefiihrt. Hierbei wird das Substrat erwirmt und somit die chemische Reaktion
beim Polymerisieren beschleunigt.

Die beim Positivlack belichteten bzw. beim Negativlack unbelichteten Lackbe-
reiche lassen sich nun mit Hilfe geeigneter Losungsmittel, den sogenannten Ent-
wicklerfliissigkeiten, vom Substrat entfernen. Man erhilt somit eine strukturierte
Lackschicht.

Bei einigen Photolacken und Anwendungen ist es sinnvoll nach dem Entwickeln
noch einen Hardbake durchzufiihren. Dabei wird durch Erwirmung des Substrats
die chemische Bestindigkeit des strukturierten Photolacks verbessert.

Zur Entfernung des strukturierten Photolacks nach den weiteren Mikrostrukturie-
rungsprozessen stehen fiir die meisten Lacke mehrere Moglichkeiten zur Verfiigung.
Auch vollstindig polymerisierte Lacke lassen sich durch geeignete Losungsmittel wie
zum Beispiel DMF! oder NMP? entfernen. Auch Plasmaiitzprozesse kénnen zur Rest-
lackentfernung verwendet werden.

In Tabelle 4.2 sind typische Prozessparameter, wie sie im Rahmen dieser Arbeit bei

! Abkiirzung fiir Dimethylformamid, CsH;NO
2 Abkiirzung fiir N-Methyl-2-pyrrolidon, CsHgNO
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der Herstellung der Detektoren verwendet wurden, fiir den Positivlack AZ® 5214 E
und den Negativlack AZ® nLOF™ 2070% dargestellt.

4.1.2 Beschichtungsverfahren

Um auf ein Substrat eine diinne Schicht eines bestimmten Materials aufzubringen,
stehen mehrere Mdoglichkeiten zur Verfiigung. Zwei eng miteinander verwandte Me-
thoden sind der Prozess des thermischen Verdampfens, oft auch Bedampfen genannt,
sowie die Kathodenzerstdubung, die meist auch als Sputtern oder Sputterdeposition
bezeichnet wird*. Mit diesen beiden Techniken lassen sich im Allgemeinen Schicht-
dicken von wenigen Nanometern bis hin zu einigen Mikrometern erreichen. Bei einem
weiteren Prozess, der im Rahmen dieser Arbeit Anwendung findet, handelt es sich
um die Galvanotechnik. Auf diesen Prozess wird in Kapitel 4.3.1 nidher eingegangen.

Thermisches Verdampfen

Bei dem thermischen Verdampfen handelt es sich um den wahrscheinlich einfachsten
Prozess in der Herstellung diinner Strukuren. Hierbei wird ein Festkorper des ge-
wiinschten Materials bis knapp unter dessen Siedepunkt erhitzt. Dabei gehen einzel-
ne Atome, Molekiile, aber auch Atomcluster in die Gasphase iiber und kondensieren
anschlieffend wieder an kélteren Oberflichen und somit auf auch auf dem Substrat.
Um moglichst reine Schichten herstellen zu kénnen, findet der gesamte Prozess meist
im Hochvakuum statt. Dies verhindert, dass sich Fremdatome auf der Substratober-
flache abscheiden und dass verdampfte Metalle auf dem Weg zum Substrat oxidieren.

Bei der Herstellung der Detektoren wurde diese Methode jedoch nicht verwendet,
da diese nur verhiltnisméafig kleine Schichtwachstumsraten erlaubt und da hierbei
sehr viel Ausgangsmaterial verbraucht wird. Auferdem ist der Prozess des thermi-
schen Verdampfens fiir die hier meist recht dicken Schichten unbrauchbar.

Kathodenzerstaubung

Wie das thermische Verdampfen gehort die im Rahmen dieser Arbeit eingesetzte
Kathodenzerstdubung zu den physikalischen Gasphasenabscheidungprozessen. Das
bedeutet, das auch hier Atome, Molekiile und Atomcluster aus einem Festkorper,
dem sogenannten Target, herausgelost werden und aus der Gasphase wieder auf dem
Substrat kondensieren. Das Target befindet sich hierbei auf negativem Potential wah-
rend im Raum zwischen Target und Substrat ein Plasma geziindet wird. Die positiv

3beide entwickelt von Clariant AG, Vertrieb iiber MicroChemicals GmbH, Ulm
4vom englischen to sputter = zerstiuben
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geladenen Tonenriimpfe im Plasma werden in Richtung des Targets beschleunigt und
16sen bei der Kollision mit den Targetatomen diese aus dem Festkorper heraus. Um
eine Reaktion der Plasmaionen mit den Targetatomen zu vermeiden, wird hier das
Edelgas Argon als Prozessgas verwendet.

Die Sputterdeposition erlaubt die Herstellung diinner Metall- und auch Nicht-
leiterschichten. Aufserdem besitzt sie gegeniiber dem thermischen Verdampfen den
grofsen Vorteil, dass so auch diinne Schichten aus Legierungen, deren Komponenten
stark unterschiedliche Siedetemperaturen besitzen, hergestellt werden koénnen, dass
grokere Depositionsraten erreicht werden konnen und der Prozess weniger material-
intensiv ist.

Im Rahmen dieser Arbeit wurde eine kleine selbstentwickelte Sputteranlage® mit
einem Basisdruck von etwa 2-107® mbar zur Herstellung der Au:Er-Schichten und
eine kommerziell erhiltliche Sputteranlage® mit einem Basisdruck von weniger als
5107 mbar zur Herstellung der iibrigen Schichten verwendet.

4.1.3 Atz- und Liftoff-Prozess

Die in Kapitel 4.1.1 beschriebenen Eigenschaften von Photolacken und die Beschich-
tungsverfahren aus Kapitel 4.1.2 lassen sich nun zur Strukturierung diinner Schichten
kombinieren. Man unterscheidet hierbei Atz- und Liftoff-Prozesse.

Der Atzprozess

Abb. 4.1: Schematische Darstellung des
o Atzprozesses. a) Aufbringen des zu struk-

turierenden Materials auf das Substrat, b)
Aufbringen eines Photolacks (in diesem
o I - Fall Positivlack), ¢) Belichten des Photo-
lacks mit UV, d) Entfernen des belichte-
ten Lacks, e) Atzen der Materialschicht, f)
Entfernen des Restlacks.

Zunichst wird zum Beispiel mittels Kathodenzerstdubung das Substrat mit dem
zu strukturierenden Material beschichtet. Anschliefend wird der Photolack aufge-
bracht und, wie in Kapitel 4.1.1 beschrieben, prozessiert. Nun kann mit Hilfe einer

Sbasierend auf einer dc-magnetron-Sputterkanone von Kurt J. Lesker Company, Clairton, PA,
USA
SDC Instruments Oy, Turku, Finnland
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geeigneten Atzlosung die nicht vom Photolack geschiitzte Materialschicht entfernt
werden. Im Anschluss wird der restliche Photolack vom Substrat entfernt.

In Abbildung 4.1 ist der Atzprozess fiir die Verwendung eines Positivlacks sche-
matisch dargestellt.

Der LiftofI-Prozess

T Abb. 4.2: Schematische Darstellung des

Liftoff-Prozesses. a) Aufbringen eines Pho-
tolacks (in diesem Fall Positivliack) auf das

o Substrat, b) Belichten des Photolacks mit

UV, c¢) Entfernen des belichteten Lacks,
d) Aufbringen der zu strukturierenden

- I Schicht, e) Liftoff.

Zu Beginn wird auf das Sustrat der Photolack aufgetragen und wie beschrieben
strukturiert. Danach wird das Material sowohl auf den Photolack als auch auf das
freiliegende Substrat aufgebracht. Entfernt man nun den Photolack mit einem geeig-
neten Losungsmittel, so bleibt nur die Materialschicht auf dem Substrat zuriick.

Bei diesem Prozess ist zu beachten, dass der Photolack dicker als die zu struktu-
rierende Schicht ist. Sonst kann eine zusammenhingende Oberfliche des abgeschie-
denen Materials entstehen, wodurch verhindert wird, dass der Lack gelost werden
kann. Auflerdem spielt hierbei das Profil des strukturierten Photolacks eine Rolle.
Beim Belichten eines Photolacks werden die oberen Schichten immer starker belich-
tet als die unteren. Dies fiihrt dazu, dass Positivlacke immer einen b&schungsartigen
Kantenverlauf wie in Abbildung 4.3b) besitzen, wohingegen Negativlacke, wie in Ab-
bildung 4.3c) zu sehen, einen Unterschnitt aufweisen. Lacke mit Unterschnitt eignen
sich im Allgemeinen besser fiir Liftoff-Prozesse, da durch das negative Kantenprofil
keine zusammenhéngende Schicht entsteht. Positivlacke mit wesentlich hoherer Dicke
als die zu strukturierende Schicht konnen allerdings auch verwendet werden.

4.2 Herstellung der Detektoren

Wie bereits erwihnt setzt sich ein mikrostrukturiertes Bauteil aus mehreren Schich-
ten zusammen. Fiir die Herstellung des in dieser Arbeit realisierten magnetischen
Kalorimeters ist ein Sechs-Lagen-Prozess notwendig. Der Detektor wird auf einen
Siliziumwafer mit einem Durchmesser von zwei Zoll und einer Dicke von 330 pm auf-
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_ Abb. 4.3: Entstehung des Kantenprofils
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von Photolacken. a) Belichten eines Lacks,
hellblau: unbelichteter Lack, violett: be-
lichteter Lack. b) Kantenprofil im Falle von
_ * Positivlack. ¢) Kantenprofil im Falle von
b) <)

Negativlack.

gebracht. Auf der Oberfliche des Wafers befindet sich eine 200 nm dicke thermische
Oxidschicht, um elektrische Leitung zum Substrat zu unterbinden.

Die erste Lage besteht aus Niob und beinhaltet die maanderférmige Detektions-
spule sowie die Zuleitungen zum SQUID-Magnetometer. Diese 400 nm dicke Niob-
Schicht wird durch Kathodenzerstiubung aufgebracht und {iber einen Atzprozess
strukturiert. Hier wird der Photolack AZ® 5214 E verwendet. Die Niob-Schicht wird
mit einer Losung aus Flusssdure (HF), Salpetersdure (HNO3) und Wasser (Verhéltnis
1:6:10) gedtzt.

Die zweite Lage dient dem elektrischen und mechanischen Schutz der Niobstruk-
turen. Hierzu werden alle Bondpads mit AZ® 5214 E geschiitzt. Anschliefend wer-
den der gesamte Wafer sowie eine Platinelektrode in eine Losung aus Ethylen-Glycol
(CoHgO3), Wasser und Ammonium-Pentaborat ((NH;)B;Og) im Verhéltnis 25 : 19 : 4
gegeben und eine Spannung von 25V zwischen Niobstrukturen und Elektrode an-
gelegt, wobei das Niob als Anode fungiert. Dadurch bildet sich auf dem Niob eine
etwa 30nm dicke Oxidschicht, die als elektrischer Isolator zwischen dem Niob und
den spéter folgenden Lagen dient. Bevor der strukturierte Photolack entfernt wird,
wird als zusétzlicher mechanischer Schutz der Wafer durch Kathodenzerstaubung
mit einer etwa 250 nm dicken SiOs-Schicht bedeckt. Anschliefend wird der Liftoff
durchgefiihrt.

Um in die mianderférmige Detektionsspule einen Dauerstrom einfrieren zu kon-
nen, muss diese an einer Stelle zwischen supraleitendem und normalleitendem Zu-
stand schaltbar sein (siehe Kapitel 3.5). Dies erreicht man durch Einsatz eines Hei-
zers, der das Niob lokal normalleitend treiben kann. Die Strukturierung dieses Hei-
zers findet in der dritten Lage des Herstellungsprozesses statt. Als Material wurde
in anderen Arbeiten héufig Gold mit einem moglichst hohen Restwiderstand ver-
wendet, um bei kleinen elektrischen Stromen eine moglichst grofse Heizleistung zu
erreichen [KemO07] [Lau08|. Fiir den in dieser Arbeit hergestellten Detektor wurde
eine Legierung aus Gold und Paladium als Heizermaterial verwendet, da diese einen
hoheren spezifischen Widerstand bei tiefen Temperaturen besitzt als reines Gold.
Mittels Kathodenzerstdubung und eines Liftoff-Prozesses mit AZ® 5214 E werden
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die Heizer bestehend aus einer 5nm hohen Kupferschicht und einer 100 nm dicken
Au:Pd-Schicht strukturiert. Die diinne Kupferschicht dient hierbei als Haftvermittler
zwischen der SiO,-Oberflache und der Au:Pd-Schicht.

Die elektrische Kontaktierung des Heizers erfolgt in der vierten Lage mittels ei-
ner 400 nm dicken Niob-Struktur. Die Heizerleitungen iiberlappen hierbei mit den
Enden des Heizers. Auferdem werden in dieser Lage die Zuleitungen zum SQUID-
Magnetometer aus der ersten Lage sowie der ausgezogene Maanderstreifen, der zum
Heizer fiihrt, mit Niob abgedeckt. Dies dient der Reduktion von unerwiinschten
Streuinduktivitiaten dieser elektrischen Leitungen. Desweiteren wird jeder Maan-
der von einer geschlossenen Niobbahn umgeben, wodurch innerhalb dieser Bahn
beim Einsatz des Detektors magnetische Flusserhaltung gilt. Hierdurch kann der
storende Einfluss von variierenden dufseren Magnetfeldern und des magnetischen
Johnson-Rauschens reduziert werden. Die Strukturierung dieser Lage findet wie-
der iiber Kathodenzerstaubung und einen Liftoff-Prozess unter Verwendung von
AZ® 5214 E statt.

In der fiinften Lage werden die paramagnetischen Au:Er-Sensoren sowie die Grund-
flache fiir das chipinterne Warmebad auf den Wafer aufgebracht. Da diese eine Hohe
von 3 um besitzen, wurde bei diesem Prozess der dickere Photolack AZ® nLOF™
2070 verwendet. Uber Sputterdeposition und einen Liftoff-Prozess werden somit
50nm Kupfer als Haftvermittler und 3 ym Au:Er aufgebracht und strukturiert. Fiir
den in dieser Arbeit beschriebenen Detektor wurde ein Au:Er-Sputtertarget mit einer
Erbium-Konzentration von 820 ppm in natiirlicher Isotopenzusammensetzung ver-
wendet.

Die letzte Lage beinhaltet die Goldabsorber sowie das Wéarmebad. Die Herstellung
dieser Strukturen erfolgte iiber einen Galvanikprozess und soll im folgenden Kapitel
ausfiihrlich beschrieben werden.

4.3 Herstellung der Goldabsorber

Wie in Kapitel 3 dargestellt, ben6tigt man fiir die Detektion von 100 keV-Photonen
mit einer Effizienz von 85 % Goldabsorber mit einer Dicke von mehr als 200 ym. Das
im Rahmen dieser Arbeit entwickelte Detektordesign wurde fiir einen Goldabsorber
mit einer Hohe von 200 ym optimiert.

Goldschichten dieser Dicke lassen sich zwar mithilfe thermischen Verdampfens
oder Kathodenzerstaubung herstellen, allerdings miisste dabei eine enorme Menge
Ausgangsmaterial eingesetzt werden. Es besteht natiirlich die M6glichkeit, eine Gold-
folie mit gewiinschter Dicke auf dem Sensor aufzukleben. Allerdings ist in diesem Fall
die thermische Kopplung zwischen Sensor und Absorber nicht ideal, da die Wérme-
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leitung durch den Kleber nur von Phononen und nicht mehr von Elektronen getragen
wird. Aufierdem stellt die Klebeschicht eine zuséitzliche Warmekapazitit dar, welche
zu Signalverlusten fiihren kann.

Eine Methode, um hohe Goldstrukturen mit gutem thermischen Kontakt zum
Sensor herstellen zu kénnen, besteht in der galvanischen Abscheidung des Metalls.

4.3.1 Galvanische Abscheidung

Unter Galvanik versteht man die Abscheidung eines Metalls aus einer Losung, dem
sogenannten Elektrolyten. In Abbildung 4.4 ist der Prozess des Galvanisierens sche-
matisch dargestellt. In dem Elektrolyten befinden sich zwei Elektroden, zwischen
denen eine Spannung angelegt wird. Dadurch wirkt eine elektrostatische Kraft auf
die gelosten Ionen in Richtung einer der beiden Elektroden. Die negativ geladenen
Anionen bewegen sich zur Anode, die positiven Kathionen zur Kathode. An den
Elektroden wird die Ladung der Ionen ausgeglichen, das heifit, die Anionen werden
reduziert und die Kathionen oxidiert. Dabei lagern sich die Ionen an der jeweili-
gen Elektrode an. Somit fliekt durch den Elektrolyten ein von den Ionen getragener
Strom 1.

+ Stromquelle

Kathode

Abb. 4.4: Prinzip des Galvanisierens.

Die Masse m des an einer Elektrode abgeschiedenen Materials ldsst sich iiber das
Faradaysche Gesetz der Elektrolyse bestimmen zu

ItM
= 4.1
m = ) ( )

wobei hier ¢ die Zeit, in der der Strom I durch den Elektrolyten fliefst, M die molare
Masse des abgeschiedenen Materials, z den Ionisationsgrad und F' = 96485 C/mol
die Faraday-Konstante bezeichnen.
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Gold liegt typischerweise als einfach ionisiertes Kathion, also als Au™, vor und
besitzt eine molare Masse von M = 196,97 g/mol [Wea82|, wodurch sich Gleichung
4.1 schreiben lésst als

Kk
m = 2,04 10*66g It (4.2)

4.3.2 Goldelektrolyte

Im Wesentlichen existieren zwei verschiedene Arten von Elektrolyten, die zur galva-
nischen Abscheidung von Gold verwendet werden konnen.

Cyanidhaltige Goldelektrolyte eignen sich nur bedingt zur Herstellung der Goldab-
sorber, da diese, neben dem Gesundheitsrisiko, den grofen Nachteil besitzen, dass
sich darin meist auch Wasserstoff-Tonen befindet, die ebenfalls an der Kathode ab-
geschieden werden. Dies filhrt dazu, dass das geloste Gold schwammartig an der
Kathode aufwichst und somit die Bindung zwischen den Goldatomen reduziert ist,
wodurch nur Schichtdicken von etwa 20 ym erreicht werden kénnen.

Mit sulfitischen Goldbaddern kénnen im Gegensatz dazu Schichten von mehreren
hundert Mikrometern Dicke produziert werden. Der hier verwendete sulfitische Gold-
elektrolyt” erlaubt die Herstellung solcher Schichten mit einer Reinheit von 4N. Im
Rahmen dieser Arbeit wurde durch Magnetisierungsmessungen mit einem kommer-
ziell erhiltlichen SQUID-Magnetometer® im Temperaturbereich von 2K bis 300 K
und in einem Magnetfeld von 5T der Anteil magnetischer Verunreinigungen in den
hergestellten Goldschichten zu weniger als 1 ppm bestimmt.

4.3.3 Galvanische Herstellung der Goldabsorber

Zur galvanischen Abscheidung von Gold bendétigt man, wie in Kapitel 4.3.1 erwahnt,
eine Kathode, also eine auf negativem Potential liegende metallische Oberfliche.
Auf dieser wichst das geloste Gold auf, wihrend nichtleitende Strukturen nicht von
Gold bedeckt werden. Da die Goldabsorber direkt auf den Au:Er-Sensoren aufge-
bracht werden sollen, werden diese als Kathode verwendet. Hierzu wurden bei der
Strukturierung der Au:Er-Lage alle Sensoren des Wafers iiber ein Netzwerk aus Ver-
bindungsbahnen elektrisch kontaktiert, um sie mit einer Spannungsquelle verbinden
zu konnen.

Um den Goldverbrauch beim Galvanisieren eines ganzen Wafers zu reduzieren,
sollte garantiert werden, dass sich nur auf den Sensoren und auf dem chipinternen
Warmebad Gold abscheidet. Es bietet sich hier an, einen Photolack so zu struk-

"AGC® MicroVision-Goldbad, Wieland Dental + Technik GmbH & Co. KG, Pforzheim
8MPMS 5XL, Quantum Design, San Diego, CA, USA
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turieren, dass dieser wihrend des Galvanisierens die Verbindungsbahnen elektrisch
isoliert. Auflerdem lassen sich durch solch einen Prozess zwei weitere Probleme 16-
sen. Zum einen besitzt der verwendete Elektrolyt die Eigenschaft, Kupfer zu 16sen.
Da die Au:Er-Schicht auf einer diinnen Kupferlage aufgebracht ist, muss diese vor
Kontakt mit dem Elektrolyten geschiitzt werden. Dies lasst sich dadurch erreichen,
dass man den Rand der Sensoren, also die Stellen, an denen die Kupferschicht frei-
liegt, mit Photolack bedeckt. Zum anderen lasst sich mit Wéanden aus Photolack die
Geometrie des aufwachsenden Goldes kontrollieren.

Fiir die Herstellung der 200 ym hohen Goldabsorber kénnen nicht die zur Struk-
turierung der anderen fiinf Lagen verwendeten Photolacke verwendet werden, da
diese nicht in solch dicken Schichten strukturiert werden kénnen. Mit dem Photolack
NANO™ SU-8° hingegen lassen sich solch hohe Strukturen herstellen. AuRerdem
zeigt dieser Lack gute chemische Bestandigkeit in dem verwendeten Goldelektroly-
ten.

Die Stromdichte im Elektrolyten wurde wéihrend des Galvanisierens auf einen
Maximalwert von jya, ~ 0,1 mA/ mm? beschriankt, da bei hoheren Stromdichten das
zu grofe Potential das geloste Gold im Elektrolyten ausfillen wiirde und dieses somit
nicht mehr nutzbar wire. Verwendet man in Gleichung 4.1 oder 4.2, dass sich die
abgeschiedene Masse m schreiben ldsst als

m = pAh , (4.3)

wobei p = 19,32g/(:m3 die Dichte von Gold, A die zu galvanisierende Fliche und h die
angestrebte Schichtdicke bezeichnen, so erhélt man bei maximaler Stromdichte eine
Abscheiderate von 10nm/s. Dies erlaubt die Herstellung der 200 um hohen Goldab-
sorber in 5,25 h. Wihrend des Galvanisierens wird die Temperatur des Elektrolyten
auf 65 °C stabilisiert.

4.3.4 Der Negativlack NANO™ SU-8 100

Bei SU-8 handelt es sich um einen Negativlack, der in verschiedenen Viskositaten
angeboten wird. Fiir diese Arbeit wurde die Variante SU-8 100 verwendet, die sich
in Schichten von bis zu 700 um strukturieren ldsst. Er lasst sich wie jeder ande-
re Negativlack prozessieren, aufgrund der hohen Schichtdicken sind jedoch ldngere
Back- und Belichtungszeiten notwendig. In Tabelle 4.2 sind die im Rahmen dieser
Arbeit verwendeten Prozessparameter fiir die Herstellung 250 pm und 500 pm dicker
SU-8-Schichten zu sehen.

9MicroChem Corp., Newton, MA, USA
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Abb. 4.5: Foto eines mit SU-8 100 belack-
ten Detektor-Chips. Der Photolack bildet
250 pm hohe durchsichtige Wande um die
Sensoren.

Lackdicke 250 pm 500 pm
Spincoat 500 rpm fiir 15, 500 rpm fiir 15,
1000 rpm fiir 30s 700 rpm fiir 30s
Softbake 65 °C fiir 30 min, 65 °C fiir 40 min,
95°C fiir 90 min 95°C fiir 110 min
Belichtungsintensitit 680 mJ/cm? 800 mJ /cm?
Post-Exposure-Bake 95 °C fiir 20 min 95°C fiir 30 min
Entwickeln in mrDev 600 fiir 2h | in mrDev 600 fiir 2,5h
Hardbake - -

Tab. 4.2: Prozessparameter fiir 250 pm und 500 pm dicke Schichten aus SU-8 100.

4.3.5 Probleme bei der Herstellung der Goldabsorber

Es ist ein bekanntes Problem, dass sich vollstindig polymerisierter SU-8 nur schwer
vom Substrat entfernen liasst. Gegen die Losungsmittel DMF und Aceton ist SU-8
zum Beispiel vollig resistent. In NMP besitzt SU-8 die Eigenschaft, dass er sich nicht
darin 16st wie andere Photolacke, sondern dass er vielmehr aufquillt und zerbricht.
Dabei werden oftmals die auf dem Substrat aufgebrachten Strukturen beschadigt. In
[Den02] werden diverse Techniken zum Entfernen von SU-8 zusammengefasst.

So ist es zum Beispiel moglich, die stark unterschiedlichen linearen Ausdehnungs-
koeffizienten von SU-8 und Substrat auszunutzen'®. Durch Abkiihlen zum Beispiel
auf Stickstofftemperatur werden SU-8 und Substrat aufgrund thermischer Verspan-
nungen voneinander getrennt. Jedoch ist es bei diesem Prozess moglich, dass Struk-
turen, die vollig von SU-8 eingeschlossen sind, sich ebenfalls vom Substrat 16sen.
Im Falle der in dieser Arbeit beschriebenen Anwendung von SU-8 betrifft dies die
galvanisierten Absorber des Detektors.

0Der lineare Ausdehnungskoeffizient von SU-8 betriigt 52,045,1 ppm /K [Lor98], der von Silizium
2,6 ppm/K [Wea82].



46 4. Herstellung der Detektoren

Eine weitere Moglichkeit des Entfernens besteht im Verbrennen des SU-8 bei Tem-
peraturen iiber 600 °C. Allerdings wiirden solch hohe Temperaturen eine Diffusion
der Er**-Ionen vom Sensor in den Absorber bewirken, so dass diese Variante bei
der Produktion der in dieser Arbeit beschriebenen magnetischen Kalorimeter nicht
verwendet werden kann.

Nasschemische Atzverfahren zum Beispiel in Piranha-Losung (H2SOy4 : HyO4 im
Verhéltnis 1 : 4) zeigen nur bei diinnen SU-8-Schichten die gewiinschte Wirkung. Bei
Lackhéhen von mehreren hundert Mikrometer wird meist nur die oberste Schicht
angegriffen.

Desweiteren besteht die Mdoglichkeit, SU-8 mit einem Plasmaétzprozess zu ent-
fernen. In [Hon04] wird ein Prozess vorgestellt, bei dem mit einem O,/SF¢-Plasma
SU-8 mit einer Rate von 1,5 — 2 um/min abgetragen wird. In reinem Sauerstoff wird
SU-8 nur sehr langsam abgetragen. Durch das Beimischen von 4 — 5% SFg wird
durch die Bereitstellung der Fluor-Tonen der Atzprozess beschleunigt. Im Rahmen
dieser Arbeit wurde versucht, SU-8 mit einem reinen Sauerstoff-Plasma zu &dtzen, da
die verwendete Plasmadtzanlage nicht fiir die Verwendung von SFg ausgestattet ist.
Jedoch fiihrte dieser Versuch nicht zu dem gewiinschten Ergebnis, da sich der Lack
als ganzes vom Substrat abhob und dabei die Absorber zerstorte.

Bei der Herstellung der Absorber konnte auferdem festgestellt werden, dass das
galvanisierte Gold nur schlecht auf den Au:Er-Strukturen haftet. Die galvanisierte
Schicht 16st sich selbstédndig vom darunter liegenden Au:Er oder kann mit minimalem
Kraftaufwand entfernt werden. Die Ursache dafiir ist noch unklar.

Moglicherweise lagert sich zu Beginn des Galvanisierens etwas Wasserstoff an den
Au:Er-Strukturen ab, so dass das geloste Gold nicht an der gesamten Fliache abge-
schieden werden kann. Eine weitere mogliche Ursache kdnnte in der Verwendung des
Photolacks liegen. Da der Elektrolyt beim Galvanisieren eine Temperatur von 65°C
besitzt, wire es moglich, dass aufgrund der unterschiedlichen thermischen Ausdeh-
nung von SU-8 und Gold die galvanisierten Strukturen eine mechanische Verspan-
nung erfahren.

Aufgrund der hier beschriebenen Schwierigkeiten war es bis zum jetzigen Zeit-
punkt nicht moglich, einen Chip des in Kapitel 3.5 vorgestellten Designs mit galva-
nisierten Goldstrukturen als Absorber und chipinternes Warmebad herzustellen. Die
Produktion des Detektors bis einschlieflich zur fiinften Lage ist jedoch unkritisch.
Daher soll im folgenden Kapitel das im Rahmen dieser Arbeit entwickelte Design
anhand eines bis zur Sensorlage prozessierten Chips charakterisiert werden.
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5.1 Erzeugung tiefer Temperaturen

Wie in Kapitel 2.1 erwidhnt, werden magnetische Kalorimeter bei Temperaturen zwi-
schen 10 mK und 100 mK betrieben. Um solch tiefe Temperaturen zu erreichen, ist
es notig, den Detektor zu kiihlen und vor duferer Warmestrahlung abzuschirmen.
Heutzutage ist dies auf verschiedene Weisen mit vertretbarem Aufwand realisierbar.
Eine Ubersicht iiber die unterschiedlichen Methoden zum Erreichen von Temperatu-
ren im Millikelvin-Bereich findet sich beispielsweise in [Ens00b|. Im Folgenden soll
die Variante des Verdiinnungskryostaten beschrieben werden.

In einem Kryostaten wird die Temperatur meist in mehreren Schritten von Zim-
mertemperatur bis zum Erreichen weniger Millikelvin reduziert. In dem hier beschrie-
benen Verdiinnungskryostaten wird zundchst mittels eines mit fliissigem Stickstoff
gefiillten Bades die Temperatur auf 77 K verringert. In dessen Inneren folgt, getrennt
durch ein Isolationsvakuum, ein Heliumbad, das eine Temperatur von 4,2 K besitzt.
Verringert man durch Abpumpen den Dampfdruck iiber einem Volumen fliissigem
4He, so ldsst sich ohne groken Aufwand dessen Temperatur von 4,2 K auf etwa 1K
senken. Das Abpumpen geschieht typischerweise nicht am Heliumbad selbst, son-
dern an einem zusitzlichen mit *He gefiillten Behélter, dem sogenannten 1 K-Topf,
der sich in einem im Heliumbad eingelassenen Vakuumtopf befindet.

Das Herzstiick eines Verdiinnungskryostaten bildet der *He/*He-Kreislauf, durch
den erst das Erreichen von Temperaturen bis typischerweise 5 mK ermdoglicht wird.
Mischungen aus *He und “He besitzen die Eigenschaft, dass sich bei Temperaturen
unter 0,87 K eine Mischungsliicke bildet, wodurch es zu einer Seperation des Gemischs
in eine zu fast 100 % aus *He bestehende Phase und in eine Phase mit maximal 6,5 %
3He kommt. Kiihlung wird nun durch den Ubergang von *He-Atomen aus der leichten
Phase in die schwere Phase in der sogenannten Mischkammer erreicht. Dieser Prozess
kann als Verdampfen von *He in das Quasivakuum bestehend aus suprafluidem *He
betrachtet werden. Ahnlich dem Verdampfen, so wird auch bei diesem Mischvorgang
der 3He-reichen Phase beim Ubergang von *He-Atomen in die verdiinnte Phase la-
tente Wirme entzogen. Als Resultat sinkt die Temperatur der >He-reichen Phase,
der Mischkammer sowie der daran befestigten Experimentierplattform. Durch die
Verwendung eines geschickt aufgebauten He-Kreises (siche zum Beispiel [Ens00b])
kann man eine konstante Rate an He-Atomen, die iiber die Phasengrenze wechseln,
und somit eine kontinuierliche Kiihlleistung erreichen.

47
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Der fiir die in Kapitel 6 dargestellten Messungen verwendete Verdiinnungskryo-
stat besitzt in gutem thermischen Kontakt zur Mischkammer eine Kupferplattform,
auf der der in Kapitel 5.3 beschriebene Detektoraufbau befestigt wird. Die Plattform
kann auf bis zu 18 mK abgekiihlt werden. Auf der Plattform befindet sich ein Ruthe-
niumoxid-Widerstandsthermometer, das am Walther-Meifiner-Institut in Miinchen
bis zu Temperaturen von 21 mK kalibriert wurde. Bei 25 mK besitzt es eine Tempe-
raturabhingigkeit von dlog (R) /dlog (T') = 1,6. Der Widerstand des Thermometers
wird mit einer Widerstandsbriicke! mittels Vierdrahtmessung mit einer relativen Auf-
16sung von AR/R = 2 - 1075 ausgelesen. Zur Temperaturregelung befindet sich auf
der Experimentierplattform ein Heizer, dessen Heizleistung iiber einen PID-Regler?
gesteuert wird.

5.2 dc-SQUID-Magnetometer

5.2.1 Eigenschaften eines dc-SQUIDs

Die heutzutage genauesten Messungen kleiner Anderungen des magnetischen Flus-
ses bei zugleich grofer Bandbreite sind mit sogenannten de-SQUID-Magnetometern
moglich, welche unter Verwendung des Josephson-Effekts funktionieren. Sind zwei
Supraleiter durch eine diinne nichtleitende Schicht voneinander getrennt, so ist es
den Cooper-Paaren bis zu einer kritischen Stromstéirke I. moglich, iiber diese Bar-
riere, den sogenannten Josephson-Kontakt, kohédrent zu tunneln, ohne dass eine Span-
nung abfillt. Bei Uberschreitung der kritischen Stromstirke springt die Spannung auf
einen endlichen Wert, der durch die Quasiteilchen-Charakteristik des Kontakts gege-
ben ist. Beim Tunneln erfihrt die makroskopische Wellenfunktion der Cooper-Paare
eine Phasenverschiebung §. Fiir eine ausfiihrliche Beschreibung des Josephson-Effekts
siehe zum Beispiel [Ens00b].

Bei einem dc-SQUID-Magnetometer, wie in Abbildung 5.1a) schematisch dar-
gestellt, handelt es sich um eine supraleitende Schleife, die an zwei Stellen durch
Josephson-Kontakte unterbrochen ist. Parallel zu den Josephson-Kontakten befinden
sich Widerstinde, die das hysteretische Verhalten des SQUIDs reduzieren [Cla04]. Die
Josephson-Kontakte erlauben, dass sich der magnetische Fluss innerhalb der Schleife
dndern kann. Treibt man von aufen einen Betriebsstrom I, durch die Schleife, so
fallt, wie bei einem einfachen Josephson-Kontakt, bis zur kritischen Stromstarke I,
keine Spannung iiber dem SQUID ab. Hierbei beeinflusst die Geometrie der Tunnel-
kontakte den Wert des kritischen Stroms. Zuséatzlich ist I, auch periodisch von dem

1SIM900 Mainframe, SIM921 AC Resistance Bridge, Stanford Research Systems, Sunnyvale,
CA, USA
2LR130, Linear Research Inc., San Diego, CA, USA
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Abb. 5.1: de-SQUID. a) Schematische Darstellung. b) Strom-Spannungs-Charakteristik
fiir ® = n®p und ® = (n+ 1/2) ®y. ¢) Spannungsabfall iiber dem SQUID bei konstantem
Strom als Funktion des magnetischen Flusses.

magnetischen Fluss ® innerhalb der SQUID-Schleife abhéngig. Er ist maximal im
Falle ® = n®,, wobei n eine ganze Zahl und ®, = h/2e = 2,07 - 107'° Vs das magne-
tische Flussquant sind, und minimal fiir & = (n + 1/2) ®;. In Abbildung 5.1b) ist
die Strom-Spannungs-Charakteristik eines de-SQUIDS fiir diese beiden Extremfille
dargestellt. Betreibt man das SQUID mit einem Betriebsstrom knapp oberhalb der
maximalen kritischen Stromstirke (I, > I.(n®y)), so fillt iiber dem SQUID ein mit
dem eingeschlossenen magnetischen Fluss periodisch variierendes Spannungssignal
ab. Abbildung 5.1c) zeigt diese periodische Abhéngigkeit.

5.2.2 Linearisierung des SQUID-Signals

T=30mK T=300K

glb Verstarker  Integrator

R
u
|S

bej{f Abb. 5.2: Schematische Darstellung der
FLL-Schaltung.

Wie oben erwéhnt besitzt im Falle I, > I.(n®y) die iiber dem SQUID abfal-
lende Spannung oszillatorisches Verhalten und ist nur in einem kleinen Intervall
0P ~ £y /4 eine monotone Funktion des magnetischen Flusses. Durch eine Riick-
koppel-Elektronik ldsst sich das Signal jedoch iiber einen groferen Bereich linearisie-
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ren. In [Dru04] wird eine solche FLL3-Elektronik im Detail diskutiert. Eine schema-
tische Darstellung einer solchen Schaltung ist in Abbildung 5.2 zu sehen.

Die iiber dem SQUID abfallende Spannung wird zunéchst bei Zimmertemperatur
verstarkt, wobei die Referenzspannung Uy, so gewéhlt wird, dass sie dem Spannungs-
abfall iiber dem SQUID am Arbeitspunkt entspricht. Das so verstirkte Signal wird
von einem Spannungsintegrator integriert, dessen Ausgangsspannung einen Strom
durch den Widerstand Ry und die Riickkoppelspule treibt. Der so erzeugte Riick-
koppelfluss ®p, = Mp,U/ R, kompensiert jegliche von aufen in das SQUID eingekop-
pelte Flussanderung A® und hilt das SQUID somit am gewiinschten Arbeitspunkt
der U-®-Kennlinie, an dem diese besonders steil ist. Die Ausgangsspannung U des In-
tegrators dient zugleich als Ausgangssignal der FLL-Elektronik und ist proportional
zu der zu messenden Flussidnderung A®, da

U

A® = —Adg, = — My —— . (5.1)
Ry,

5.2.3 Zweistufiger SQUID-Aufbau

Die Verwendung eines SQUIDs als empfindlicher Fluss-Spannungs-Wandler ist zwar
wie im vorherigen Abschnitt beschrieben theoretisch moglich, praktisch stellt sich
jedoch das Problem, dass das Spannungsrauschen des bei Zimmertemperatur arbei-
tenden Verstirkers das eigentliche SQUID-Signal iiberlagert. Verstirkt man jedoch
das SQUID-Signal zusédtzlich bei tiefen Temperaturen, so kann das Verhaltnis von
Signal zu Verstarkerrauschen deutlich vergrofert werden. Als zusétzlicher Verstérker
bei tiefen Temperaturen bietet sich der Einsatz eines weiteren SQUIDs oder eines
SQUID-Arrays an. Ein solcher zweistufiger SQUID-Aufbau ist in Abbildung 5.3 skiz-

ziert.

Die am primiren SQUID, im Folgenden als Detektor-SQUID bezeichnet, durch
eine Flussinderung A®, erzeugte Spannungsinderung AU; verursacht in dem dazu
parallelen Stromkreis eine Stroménderung Al; = AU, /R,. Diese wird iiber die Ge-
geninduktivitit M, als magnetischer Fluss A®y = M Al in das Verstirker-SQUID*
eingekoppelt. Man erreicht somit eine Fluss-zu-Fluss-Verstarkung G = A®;/Ad,.
Die Anderung der iiber dem Verstiirker-SQUID abfallenden Spannung wird wie in
Kapitel 5.2.2 bei Zimmertemperatur verstarkt und integriert. Die Riickkopplung zur
Linearisierung des Signals erfolgt nun so, dass der magnetische Fluss im Detektor-
SQUID auf einem festen Wert gehalten wird.

Der Widerstand R, sollte hierbei moglichst klein gewéhlt werden, um dessen Bei-

3 Abkiirzung fiir Flux-Locked Loop
4Im Folgenden wird zur Vereinfachung das Verstirker-SQUID-Array auch als Verstirker-SQUID
bezeichnet
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Abb. 5.3: Schematische Darstellung eines zweistufigen SQUID-Aufbaus. Als Tieftempera-
turverstirker wird hier ein SQUID-Array verwendet.

trag zum Rauschen zu reduzieren und um die Fluss-zu-Fluss-Verstarkung G4 zu ma-
ximieren. Jedoch sollte R, den Hub des magnetischen Flusses im Verstirker-SQUID
auf einen Wert kleiner als ein Flussquant beschrianken, da dann, wie zum Beispiel in
[F1le03] gezeigt, der Arbeitspunkt eindeutig definiert ist.

5.2.4 Eigenschaften der verwendeten SQUIDs

Zum Auslesen der Signale des hier vorgestellten Detektors wurde ein zweistufiger
SQUID-Aufbau, wie im vorherigen Abschnitt beschrieben, verwendet. Ein SQUID
der C4XS1-Serie® diente als Detektor-SQUID, als Verstirker kam ein Array der Serie
C5X16FL® bestehend aus sechzehn SQUIDs zum Einsatz. Diese Kombination ist
in den relevanten Parametern identisch zu dem in der Optimierung in Kapitel 3.4
angenommenen SQUID.

Die Abhéngigkeit der iiber dem Verstirker-SQUID abfallenden Spannung Us vom
magnetischen Fluss im Verstiarker-SQUID &, beziehungsweise im Detektor-SQUID
®, ist in Abbildung 5.4 zu sehen. Im linken Diagramm ist die Us-®o-Charakteristik
des Verstarker-SQUID-Arrays dargestellt. Hierzu wurde der Fluss ®5 im Verstarker-
SQUID variiert und die dariiber abfallende Spannung U, gemessen. Die Steigung
der Kennlinie im eingezeichneten Arbeitspunkt betrigt AUs/A®y = 1,6 mV/®Pg. Das
rechte Diagramm zeigt die Us-®1-Charakteristik des zweistufigen Aufbaus, wobei hier
der Fluss ®; im Detektor-SQUID geédndert wird, wahrend der Spannungsabfall U,

5SPTB, Berlin
SPTB, Berlin



52 5. Experimentelle Methoden

N
o
o

200 |

100

100 H

-100 -100 H

Spannung Uber Verstarker-SQUID U, [uV]
o

Spannung Uber Verstarker-SQUID U, [uV]
o
1

N
o
o

l 1 -200 J 1 1 \ 1

-0.5 0.0 0.5 1.0 1.5 0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 25 30
Fluss im Verstérker-SQUID @, [®] Fluss im Detektor-SQUID @, [®]

Abb. 5.4: U-®-Charakteristiken der verwendeten SQUIDs und die idealen Arbeitspunkte.
Links: U-®2-Kennlinie des Verstéirker-SQUID-Arrays. Die Steigung im Arbeitspunkt be-
trégt AUQ/A(I)Q = 1,6 mV/(I)o.

Rechts: U-®;-Kennlinie der zweistufigen SQUID-Anordnung. Im Arbeitspunkt auf der
positiven Flanke betréigt die Steigung AUs/A®; |, = 8,4 mV/®g, auf der negativen Flanke
AUQ/Aq)l | = —895 ,LLV/(I)O

n

iiber dem Verstarker-SQUID bestimmt wird.

Da der hier verwendete Detektor-SQUID-Chip der Serie C4XS1 chip-intern iiber
eine sogenannte APF7-Schaltung verfiigt, die einen Teil des Detektor-SQUID-Signals
iiber eine Spule wieder in das SQUID riickkoppelt, besitzt die Kennlinie des Detektor-
SQUIDs und damit auch die des zweistufigen Aufbaus, wie in [Dru04| erldutert, ei-
ne asymmetrische Form. Je nachdem, ob sich der Arbeitspunkt auf der positiven
oder auf der negativen Flanke befindet, erhédlt man somit eine andere Steigung.
Der hier beschriebene zweistufige SQUID-Aufbau besitzt in den idealen Arbeits-
punkten eine Steigung von AUy /A®; | = 8,4 mV /®q auf der positiven beziehungs-
weise AUy /A®; | = —895 uV /Py auf der negativen Flanke.

Die Fluss-zu-Fluss-Verstarkung G4, die gegeben ist durch das Verhiltnis der Stei-
gung im Arbeitspunkt des zweistufigen Aufbaus AUs/A®; zu der des Verstéirker-
SQUIDs AUy /A®,, betrdgt fiir die hier verwendete SQUID-Kombination somit
Gon = 0,06, wenn der Arbeitspunkt auf der negativen Flanke gewéhlt wird, und
Gop = 5,26 fiir die Wahl der positiven Flanke.

" Abkiirzung fiir Additional Positive Feedback
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5.3 Experimenteller Aufbau

5.3.1 Detektoraufbau

In Abbildung 5.5 ist der experimentelle Aufbau als Skizze sowie als Foto dargestellt.

Dréhte zum Kontakt
von Feld- und Messinghalter  Detektor-Chip

Réntgenquant Heizerleitungen \
Steckerverbindung Aluminium- . § N —— /

zum Verstarker- Bonddréhte N
SQUID  Platine mit Detektor- \ Sensy Gold-Bonddréhte

l Kupferleitungen sQuID
| |

Feld- und Heizérleitungen  Detektor-Chip _ Stycast 2850 FT Platine mit Stecker

| supraleitende Bleiabschirmung als Verbindung Detektor-SQUID-Chip
zum Verstérker-SQUID

Stycast 2850 FT

Abb. 5.5: Links: Skizze des Detektorautbaus. Rechts: Foto des experimentellen Aufbaus
ohne Bleiabschirmung und Kollimator. In diesem Bild sind die Pins des Steckers zum Schutz
des Detektor-SQUIDs kurzgeschlossen.

Einer der in Kapitel 3.5 vorgestellten Detektorchips ohne Absorber wurde mit-
tels des Zweikomponenten-Epoxidharzes Stycast 2850 F'T® auf einen 42 mm langen
und 15 mm breiten Halter aus Messing aufgeklebt. Um Beschidigungen des Chips
aufgrund thermischer Verspannungen zu vermeiden, wurde dieser nur punktuell ver-
klebt. Zur Verbesserung der thermischen Ankopplung des Chips an den Halter wur-
den mehrere Gold-Bonddrihte zwischen dem chipinternen Warmebad und dem Mes-
singhalter gesetzt. Dadurch ist es den Au:Er-Sensoren moglich, nicht nur phononisch
durch das Silizium-Substrat sondern auch elektronisch durch diese Golddrihte zu
thermalisieren.

Obwohl der Detektorchip acht Sensoren auf vier Doppelméandern besitzt, wird
nur der Doppelméiander 4 in diesen Messungen ausgelesen. Auf die linken Hélfte des
Doppelméianders wurde ein Au:Er-Sensor gesputtert, wihrend der rechte M&iander
keinen Sensor besitzt. Dadurch wird zwar die gradiometrische Funktionsweise des
Detektors zerstort, jedoch erlaubt ein solcher Aufbau die Bestimmung der Magne-
tisierung des paramagnetischen Sensors als Funktion der Temperatur (siehe Kapitel
6.1) und somit eine bessere Charakterisierung des Autbaus.

Der verwendete Messinghalter dient sowohl der Fixierung des Aufbaus auf der
Experimentierplattform im Kryostaten als auch als Warmebad. Obwohl Messing
bei Temperaturen um 100 mK mit £ = 6- 107 W/cmK [Pob92]| eine um etwa zwei
Grofenordnungen geringere thermische Leitfdhigkeit als Kupfer besitzt, wurde es
als Material fiir den Halter verwendet, da durch die ebenfalls vergleichsweise gerin-

8Emerson & Cuming, Westerlo, Belgien
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ge elektrische Leitfihigkeit von o = 1,43 Q7 'm~! [Wea82| eine Reduktion des durch
die Leitungselektronen verursachten magnetischen Johnson-Rauschens im Detektor
erreicht wird.

Auf dem gleichen Messinghalter wurde der Chip, der das Detektor-SQUID und
dessen Einkoppelspule beherbergt, mithilfe des tieftemperaturgeeigneten Spulenlacks
GE 7031 Varnish fixiert. Des weiteren wurde eine Kupferplatine, die zur Kontaktie-
rung zwischen Detektor- und Verstirker-SQUID verwendet wird, mit Stycast 2850
FT aufgeklebt.

Die elektrische Kontaktierung zwischen Detektor-Chip und der Einkoppelspule des
Detektor-SQUIDs findet iiber Aluminium-Bonddrahte mit einem Durchmesser von
25 pm statt. Aluminium ist bei Temperaturen unterhalb 1,18 K supraleitend, sodass
Detektor und SQUID im Regelbetrieb supraleitend verbunden sind. Aufserdem ist
die Verwendung von Aluminium beim Einfrieren des Dauerstroms von Bedeutung,
wie in Kapitel 5.4 erlautert wird. Auch fiir die Verbindung des Detektor-SQUIDs
mit den Leiterbahnen der Kupferplatine werden solche Aluminiumdrihte verwen-
det, wobei hier die Verwendung eines Supraleiters nicht zwingend notwendig wire.
Die Platine besitzt an ihrem Ende einen Stecker, iiber den die Verbindung zum
Verstarker-SQUID-Array hergestellt wird.

Durch eine Ausbohrung wurden vier supraleitende Drihte® von unten durch den
Messinghalter gefiihrt und mit Stycast 2850 FT eingeklebt. Dadurch ist es mdog-
lich, auf die Stirnseiten dieser Drihte Alumium-Bonddrihte zur Kontaktierung der
Feldleitungen und des Heizers des supraleitenden Stromschalters zu setzen.

Zur Abschirmung des Detektors und des Detektor-SQUIDs vor dufseren elektro-
magnetischen Feldern wird der gesamte Messinghalter von einem Vierkantrohr aus
supraleitendem Blei umhiillt. Um dennoch das Eindringen von Rontgenquanten der
in Kapitel 5.6 beschriebenen *>Fe-Quelle zu ermdglichen, befindet sich in der Blei-
hiille direkt oberhalb des Detektors eine Offnung. Auf eine Messingbriicke, die den
Detektor-Chip iiberspannt, wurde eine mit drei Lochern versehene Goldfolie geklebt.
Diese fungiert als Kollimator und garantiert, dass die Rontgenquanten nur im Sensor
und nicht auch im umliegenden Substrat absorbiert werden. Die Locher in der Gold-
folie besitzen Durchmesser von etwa 250 um und sind {iber die Linge des Sensors
verteilt. Die Kollimatoréffnung wurde hier absichtlich in drei Einzellocher unterteilt,
um eine etwaige Positionsabhéngigkeit des Detektorsignals zu untersuchen.

Das Verstarker-SQUID-Array befindet sich auf einem seperaten Messinghalter
und ist ebenfalls von einer Bleihiille umgeben, um elektromagnetische Storfelder
abzuschirmen, und wurde auf der Experimentierplattform des Kryostaten befestigt.

9Nb:Ti/Cu:Ni. Supraleitende Nb:Ti-Drihte sind in einer Cu:Ni-Matrix eingebettet, welche es
erlaubt, Lotverbindungen herstellen zu kdnnen.
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5.3.2 Leitungsfiihrung im Kryostaten

Zum Betrieb des Detektors mit zweistufigem SQUID-Aufbau benétigt man insge-
samt zwoOlf Leitungen, die von aufen bis auf die Experimentierplattform des Kryo-
staten gefiihrt werden miissen. Eine schematische Darstellung der Leitungsfithrung
im Kryostaten ist in Abbildung 5.6 zu sehen.

T=30mK T=42K T=300K
— +
Heizer ”ﬂ”/fdwﬂﬂﬂmﬂfvwmﬂL /Helzer
\\ . — +
j puiil YOS g SIS SIS SIS S S S g S . - e
. _ +
Ei ns?urige I\ (2o /ﬂ”ﬂﬁ/‘m/y/;._/yﬂ:f/‘\/\_. [
Verstarker-
3 O SQUID
e : J@Z + Usquo2
1 g 8 Iﬁ@%ﬁs@elé’e/e’e L IGND
Detektor- E = Usauoz
SQUID l'” \—I
O € + IfeedbackZ
] C/\C/\ = eg : —_
//J:/:/:/\ r oo L oo
+ Iieedback1

Abb. 5.6: Schematische Darstellung der Leitungsfithrung im Kryostaten. Zur vereinfachten
Ubersicht sind nicht alle thermischen Ankopplungen eingezeichnet.

Um Streuinduktivitdten und somit das Einkoppeln elektromagnetischer Storsignale
zu verringern, werden zusammengehorige Driahte, wie zum Beispiel Hin- und Riick-
leitung des Heizers des Dauerstromschalters, verdrillt. Zusatzlich werden die Dréahte
durch CuNi-Kapillaren gefiihrt, wodurch hochfrequente elektromagnetische Signa-
le abgeschirmt werden. An mehreren Temperaturstufen des Kryostaten werden die
Leitungen thermisch abgefangen, das bedeutet, die Drihte werden hier auf eine Lei-
terbahn gelotet, die sich in gutem thermischen Kontakt zur jeweiligen Stufe befin-
det. Dies verringert parasitire Wéarmeeintriage aufgrund der Warmeleitung durch
die Driahte. Um diese Eintrdge noch weiter zu reduzieren, werden fiir die SQUID-
Leitungen ab der thermischen Ankopplung am Heliumbad und fiir die Feld- und
Heizerleitungen ab der sogenannten Still (Verdampfer) des Verdiinnungskryostaten
supraleitende Nb:Ti/Cu:Ni-Dréhte verwendet, da Supraleiter nur eine phononische
Wirmeleitfahigkeit besitzen.
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5.4 Praparation des Dauerstroms im Maander

a) T=300mK by T=2K ) T=2K d) T=300mK

'_:Eji;:ii::ii::i

[

|

L2 ! E L

Ls

Abb. 5.7: Vorgehensweise bei der Praparation des Dauerstroms. a) Die Experimentier-
plattform befindet sich bei 300 mK. b) Heizen des Chips auf 2K, die Bonddréhte werden
normalleitend, der Grofsteil des Stroms fliefst durch Li. ¢) lokales Heizen auf iiber 9,25 K,
der obere Weg wird normalleitend, der Strom fliefst durch den Maander. d) Ende des Hei-

zens, der Chip kiihlt wieder ab auf 300 mK, der Strom ist in der supraleitenden Schleife
eingefroren.

Metallische magnetische Kalorimeter mit mianderférmiger Detektionsspule erlau-
ben es, das zur Ausrichtung der Spins bend6tigte Magnetfeld durch einen Dauerstrom
im supraleitenden Maander zu erzeugen. In Abbildung 5.7 ist die Vorgehensweise bei
der Praparation des Dauerstroms erldutert.

Um einen Dauerstrom im M&aander zu praparieren, wahrend sich die Experimen-
tierplattform des Kryostaten bei Temperaturen von etwa 300 mK befindet, appliziert
man durch den Au:Pd-Heizer einen Strom, der den gesamtenten Chip auf etwa 2K
erwarmt. Dadurch werden die Aluminium-Bonddrihte normalleitend, wiahrend der
Niob-Méaander seine supraleitende Eigenschaft behalt.

Ein von aufsen durch den Maander getriebener Strom Iy kann nun drei mégliche
Wege durch die Struktur nehmen. Ein Teil des Stroms wird durch den unter dem
Heizwiderstand liegenden Maanderstreifen mit Induktivitdt L, fliefen. Auferdem
fliefst ein Teil durch die beiden Maanderhélften, die zusammen die Induktivitiat 2L,
besitzen. Da die Aluminium-Bonddrihte zur Einkoppelspule des SQUIDs normallei-
tend sind, flieft in dieser Situation kein Strom in diesem Zweig. Die beiden Wege
durch die Induktivitdt L; und durch die beiden Maanderhalften bilden zusammen ei-
ne geschlossene supraleitende Schleife, in deren Inneren das Prinzip der magnetischen
Flusserhaltung gilt. Daher teilt sich der Strom I, entsprechend der Induktivitaten der
beiden Wege auf. Der Grofteil des Stroms fliefit hierbei entlang des kurzen Weges,
da dessen Induktivitdt L; wesentlich geringer ist als die der beiden Maander.
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Durch einen kurzen Strompuls durch den Heizer zusétzlich zu dem bereits fliefen-
den Heizstrom kann nun lokal auf iiber 9,25 K geheizt werden, wodurch der unter
dem Heizer liegende Maanderstreifen normalleitend getrieben wird. Dies fiihrt dazu,
dass nun der gesamte eingespeiste Strom durch die beiden Maanderhélften fliefst.
Hierbei dringt der magnetischer Fluss ® = 2151 in das Innere der vorher komplett
supraleitenden Schleife ein.

Nach dem Heizpuls wird der Maanderstreifen unter dem Heizer wieder supralei-
tend, so dass der Fluss im Inneren der Schleife gefangen ist. Nach dem Abschalten
der Stromquelle fliekkt daher durch die Schleife ein felderzeugender Dauerstrom

Ip=—2 Jy~1. (5.2)

Das Heizen des gesamten Chips auf 2 K ist hierbei von entscheidender Bedeutung.
Wiirde man die Aluminium-Bonddrahte nicht normalleitend treiben, so wiirde nach
dem Heizpuls ein nennenswerter Teil des eingespeisten Stroms den Weg durch eine
Maanderhilfte und die Einkoppelspule wihlen. Dieser vergleichsweise grofte Strom
durch die Einkoppelspule wiirde zu groken Magnetfeldern in der Umgebung des
SQUIDs fiihren, dessen Eigenschaften hierdurch stark degradiert werden wiirden.

Zur Bestimmung der Heizleistungen, die bendtigt werden, um die Aluminium-
Bonddréhte beziehungsweise den Maanderstreifen unter dem Heizer normalleitend
zu treiben, werden folgende Methoden verwendet.

Wenn die Bonddriahte noch supraleitend sind, so besitzt das Rauschspektrum
des SQUID-Signals den in Abbildung 3.3 gezeigten Verlauf. Werden die Bonddréhte
normalleitend, so fiihrt deren Stromrauschen iiber die Einkoppelspule zu zusétz-
lichem Flussrauschen im SQUID.

Um zu erkennen, wann der Maanderstreifen unter dem Heizer normalleitend wird,
ersetzt man in dem oben beschriebenen Verfahren den Strom I, durch einen hoch-
frequenten Wechselstrom. Obwohl die Bonddréhte ohmsche Widerstinde darstellen,
sind die Stromstidrken durch die Einkoppelspule und durch die beiden M&aander-
héalften fiir Wechselstrome dhnlich grofs, da der Maander aufgrund seiner Induktivitit
eine endliche Impedanz besitzt. Wird nun der obere Weg normalleitend, so erhoht
sich der Strom durch die Einkoppelspule, was zu einem vergréferten SQUID-Signal
fiihrt.

Im Falle des hier verwendeten Detektors bendtigt man bei einer Temperatur der
Experimentierplattform von 300 mK einen Heizstrom von 2,3 mA, um den Rand des
Chips unter den Aluminium-Bonddrahten zum SQUID auf 2K zu erwidrmen, wih-
rend die Stromstarke des zusétzlichen Heizpulses 0,8 mA betragen sollte.
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5.5 Aufnahme der Daten und Analyse der Signale

In Kapitel 5.2.2 wurde bereits erldutert, dass die Ausgangsspannung U der SQUID-
Elektronik bei Verwendung einer FLL-Schaltung direkt proportional zur Anderung
des magnetischen Flusses im Mé&ander ist. Daher besitzt das Spannungssignal nach
der Absorption eines Rontgenquants im Detektor die in Abbildung 3.2 gezeigte Form
eines Pulses.

Zur Aufname des Ausgangssignals wird dieses zunichst auf zwei Kanile aufge-
teilt, wovon ein Kanal als Signalkanal und der andere als Trigger fungieren soll.
Beide Signale werden zunéchst rauscharm verstirkt, wobei die verwendeten Verstéir-
ker'® auch als Bandpassfilter mit einer Flankensteilheit von 6 dB/Oktave verwendet
werden kénnen. Die Verwendung eines Tiefpassfilters reduziert hochfrequentes Rau-
schen in den Signalen wihrend ein Hochpassfilter ein Driften der Nulllinie des Si-
gnals aufgrund Temperaturschwankungen des Kryostaten vermindert. Jedoch sollte
beachtet werden, dass ein Hochpassfilter die Form der Signale verfilscht. Die Grenz-
frequenz f,, des Tiefpassfilters sollte in den Messungen so gewahlt werden, dass die
Nyquist-Bedingung fo, < fiample/2 erfiillt ist, wobei fiample die Abtastfrequenz des
Analog-Digital-Wandlers bezeichnet. Ist dies nicht gegeben, so kommt es zu einem
Aliasing-Effekt, wodurch die hochfrequenten Storsignale zu niedrigeren Frequenzen
verschoben werden.

Anschliefend werden die Signale durch eine Oszilloskop-Karte!'! mit einer Auflé-
sung von 12 bit digitalisiert. Die Aufzeichnung der Signale erfolgt mit einer in [Sch00)]
entwickelten Software, die in einem variablen Zeitfenster At typischerweise 16384
Spannungswerte speichert'?. Dabei wird ein solches Zeitfenster aufgenommen, wenn
das Triggersignal einen festgelegten Schwellenwert {iberschreitet. Etwa 25 % des auf-
gezeichneten Zeitintervalls stellt hierbei das SQUID-Signal vor dem eigentlichen Puls
dar. Daraus ldsst sich erkennen, ob sich der Sensor zum Zeitpunkt der Absorption
eines Photons im thermischen Gleichgewicht befand. Nach jeweils fiinf gespeicherten
Pulsen wird auferdem ein Zeitfenster ohne Puls, ein sogenanntes Ruhesignal, auf-
gezeichnet. Dies ldsst sich zur Analyse des Rauschens und zur Bestimmung dessen
Beitrags zur Linienbreite des Detektors verwendet werden.

Die Analyse der Daten erfolgt iiber eine y*-Methode, die in [F1e98] beschrieben
wird. Man nimmt hierbei an, dass die Anstiegs- und Abklingzeiten fiir alle Pulse
gleich ist und sich die verschiedenen deponierten Energiemengen nur in der Ampli-
tude des Signals bemerkbar machen. Daher findet eine Einteilung der Pulse nach
Amplitude und nach quadratischer Abweichung zu einem Referenzpuls statt.

10SRS-560, Stanford Research Systems, Sunnyvale, CA, USA
1 CompuScope SAC-8012A /PCI, Gage, Montreal, Kanada
12Die Abtastfrequenz ist somit gegeben als fsample = 16384/At
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5.6 “Fe-Roéntgenquelle

Zur Charakterisierung des in dieser Arbeit vorgestellten Detektors wurde eine gekap-
selte *Fe-Rontgenquelle verwendet. Das Eisen-Isotop *°Fe zerfillt mit einer Halb-
wertszeit von T3/, = 2,7a iiber Einfang eines Elektrons aus der Elektronenhiille in
%Mn, wobei das Elektron mit 90 % Wahrscheinlichkeit aus der K-Schale stammt.
Die freigewordene Position in der K-Schale wird dann durch ein Elektron aus einer
héher liegenden Schale aufgefiillt, die Energiedifferenz der beiden Niveaus wird dabei
durch Aussendung eines Rontgenquants oder durch Auger-Elektronen freigesetzt. Im
Folgenden bildet sich eine Kaskade aus nachriickenden Elektronen aus den héheren
Schalen. Das dadurch entstehende Rontgenspektrum von **Mn wurde vielfach mit-
tels Kristallspektrographie bestimmt [H6197|. Die dominantesten Linien entstehen
durch den Ubergang eines L-Elektrons in die K-Schale bei einer Réntgenenergie
von 5,9keV, die sogenannte K,-Linie, beziehungsweise durch den Ubergang eines
Elektrons aus der M- in die K-Schale, die sogenannte Kg-Linie mit einer Energie
von 6,5keV, wobei die Intensitit der K,-Linie etwa neunmal gréfer ist als die der
Kpg-Linie. In der hier verwendeten Quelle treten auch nur diese beiden Linien auf,
da Auger-Elektronen sowie niederenergetische Photonen aus der Rontgenfluoreszenz-
Kaskade von der Kapselung der Quelle absorbiert werden.

Der Detektor erfahrt durch die hier beschriebene Rontgenquelle eine Ereignisrate
von circa 0,5 Bq.

Da der verwendete Detektor keinen Absorber besitzt, ist die Absorptionswahr-
scheinlichkeit nur durch die Dicke des Sensors bestimmt. Obwohl das entwickelte
Kalorimeter fiir die Detektion von Rontgenquanten im Energiebereich von 100 keV
konzipiert wurde, ist es hier nicht sinnvoll, eine Quelle zu verwenden, deren Ront-
genquanten solch hohe Energien besitzen. Die Absorptionswahrscheinlichkeit in dem
3 pm hohen Sensor liegt fiir 100 keV-Photonen bei etwa 25 %, wihrend die Photonen
des 5®Mn-Spektrums mit annihernd 100 % Wahrscheinlichkeit detektiert werden.
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6. Experimentelle Ergebnisse

6.1 Magnetisierung des Sensors

Das in diesem Experiment verwendete magnetische Kalorimeter triagt nur iiber ei-
nem der beiden Maanderhélften einen Au:Er-Sensor. Daher handelt es sich nicht um
einen gradiometrischen Aufbau. Dies hat zur Folge, dass Temperaturéinderungen des
gesamten Detektor-Chips eine Anderung des SQUID-Signals bewirken. Dieser Auf-
bau kann somit zur Bestimmung der Temperaturabhingigkeit der Magnetisierung
des Sensors verwendet werden.

Da ein Dauerstrom in der maanderférmigen Detektionsspule des Detektors ein
inhomogenes Magnetfeld erzeugt, ist die Magnetisierung des Sensors ortsabhingig
und kann daher nicht direkt gemessen werden. Vielmehr wird die Magnetisierungs-
anderung des Sensors, wie in Kapitel 2.3.3 beschrieben, durch die im Detektor-
SQUID entstehende Anderung des magnetischen Flusses nachgewiesen. Zur Verein-
fachung wird in diesem Kapitel diese Flussinderung ebenfalls als Magnetisierungs-
anderung beziehungsweise Magnetisierungssignal bezeichnet. Diese Messung erlaubt
Riickschliisse auf die Sensoreigenschaften sowie auf die Starke des felderzeugenden

Dauerstroms.
100 T T I 7
7
Ve
— ;= 12,9mA /
80 |— 1;,=5,95mA ]

Abb. 6.1: Gemessene Magnetisierungen

Magnetischer Fluss @g [Dg]

1 (durchgezogene Kurven) und zugehorige
Theoriekurven (gestrichelt) fiir zwei ver-

o kZ ! ! ! schiedene Dauerstrome im Méaander.
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Inverse Temperatur 1/T [1/K]

In Abbildung 6.1 ist in den durchgezogenen Kurven die Temperaturabhéngigkeit
der Magnetisierung fiir zwei verschiedene Dauerstrome im Méaander dargestellt. Die
gestrichelten Kurven sind an die experimentellen Daten angepasste Theoriekurven.
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Diese beschreiben nicht nur das einfache paramagnetische Verhalten der Erbium-
Ionen im Sensor sondern beriicksichtigen auch die Hyperfeinaufspaltung des Isotops
167Er sowie die in Kapitel 2.2.4 beschriebenen Wechselwirkungen der Erbium-Ionen
untereinander, wobei die relative Stiarke der RKKY-Wechselwirkung zur Dipol-Dipol-
Wechselwirkung als variabler Parameter angenommen wurde. Obwohl die Erbium-
Konzentration in dem zur Herstellung der Sensoren verwendeten Au:Er-Sputtertarget
820 ppm betragt, wird in der theoretischen Berechnung eine Konzentration von nur
775 ppm verwendet. Dies ist gerechtfertigt, da in [Kem07| gezeigt wurde, dass ge-
sputterte Filme aus diesem Target eine reduzierte Erbium-Konzentration aufweisen.
Hochstwahrscheinlich ist dies auf Inhomogenititen der Konzentration im Target zu-
riickzufiihren. Bei den einzigen freien Parametern zum Vergleich zwischen experi-
mentellen Daten und Theorie handelt es sich um die Stromstirke des magnetfeld-
erzeugenden Dauerstroms Ir und um die relative Starke der RKKY-Wechselwirkung
a. Obwohl die eingespeisten Strome fiir die dargestellten experimentellen Kurven
20mA beziehungsweise 15 mA betragen, lassen sich diese am besten mit den Theo-
riekurven fiir 12,8 mA beziehungsweise 5,95 mA und einem Wechselwirkungsparame-
ter von a = 3 beschreiben. Diese Feldstréme entsprechen mittleren Magnetfeldern
von 0,78 mT beziehungsweise 0,36 mT im Sensor. Grund fiir die Diskrepanz zwischen
eingespeistem und tatsichlich eingefrorenem Dauerstrom konnte ein bei Zimmertem-
peratur beobachteter elektrischer Massenkurzschluss der maanderformigen Feldspule
sein. Der gegeniiber Messungen an Au:Er-Vollmaterial (o = 5, [Sch00]) kleiner aus-
fallende RKKY-Wechselwirkungsparameter von o = 3 lésst sich vermutlich dadurch
erkldren, dass es sich bei dem hier verwendeten Sensor um eine mikrostrukturier-
te Schicht mit grofem elektrischen Restwiderstand handelt. Daher ist die indirekte
Wechselwirkung zwischen den Erbium-Ionen iiber das System der Leitungselektronen
im Vergleich zu Au:Er-Vollmaterial mit grofem Restwiderstandsverhéltnis schwécher
ausgepragt.

6.2 Analyse der Rauschbeitrige

Mit Hilfe eines Spektrum-Analysators' wurde die in Abbildung 6.2 gezeigte spektrale
Dichte des magnetischen Flussrauschens bei einer Detektortemperatur von 30 mK
gemessen. Man erkennt bei Frequenzen oberhalb von 10 kHz den Ansatz eines Pla-
teaus, bei dem das Rauschen 0,8 /AIDU/\/E betrigt. Zur Analyse dieses Plateaus
wollen wir zunéchst die Beitrige zum weifen Rauschen betrachten.

Das weife Rauschen des Detektor-SQUIDs besitzt bei einer Temperatur von 4,2 K
einen Wert von 1,34 u®q/v/Hz. Da dieses durch das Nyquist-Rauschen der Shunt-
Widerstinde gegeben und sich somit aus Gleichung 3.14 ergibt, l&sst sich der Wert

1SR760 FFT Spectrum Analyzer, Stanford Research Systems, Sunnyvale, CA, USA
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auf tiefe Temperaturen durch Multiplikation mit dem Faktor 1/7/4,2 K skalieren. Es
ist jedoch anzunehmen, dass die Shunt-Widerstéinde des SQUIDs nicht die Tempera-
tur der Experimentierplattform erreichen, da sie von einem Strom durchflossen wer-
den und Leistung dissipieren. Als plausible obere Grenze wollen wir hier annehmen,
dass die Shunt-Widerstinde nicht kilter als 300 mK werden. Man erhilt somit fiir
das weifse Rauschen des Detektor-SQUIDs einen Wert von /.Se ps = 0,36 ,LL(I)O/\/E.
Ahnlich verhilt es sich mit dem weifien Rauschen des Verstiirker-SQUID-Arrays. Bei
42K betrigt es 1,5 u®y/v/Hz, der auf 300 mK skalierte Wert liegt bei 0,4 u®g/+/Hz.
Da zwischen den beiden SQUIDs eine Fluss-zu-Fluss-Verstirkung von G = 5,26
herrscht, iibersetzt sich das Verstirker-SQUID-Rauschen in eine scheinbares Rau-
schen im Detektor-SQUID von 0,07 u®,/v/Hz.

Die verwendete SQUID-Elektronik?, die zur Verstirkung und zum Auslesen des
Signals verwendet wird, trigt ein Spannungsrauschen von 0,33nV/v/Hz. Dividiert
man diesen Wert durch die Steigung der SQUID-Charakteristik im Arbeitspunkt
Vo, = 8,4 mV /P, so erhilt man ein scheinbares Flussrauschen im Detektor-SQUID

von /Sg e = 0,04 n®/vHz.

Der Widerstand R, = 0,27 € zwischen Detektor-SQUID und Einkoppelspule tragt
mit seinem Nyquist-Rauschen ebenfalls zum weifen Rauschen bei und lasst sich durch
Multiplikation mit der Gegeninduktivitit M;, zwischen Verstérker-SQUID und zuge-
horiger Einkoppelspule und durch Division durch Gg berechnen. Bei einer Tempera-
tur von 300 mK betrigt der Beitrag des Widerstands zum scheinbaren Flussrauschen

des Detektor-SQUIDs /S g, = 0,09 u®o/+/Hz.

2XXF-1 SQUID Elekronik, Magnicon GbR, Hamburg
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Der Sensor tragt nach Gleichung 3.10 ein magnetisches Johnson-Rauschen von
\/m = 0,08 uég/\/ﬁ zum Gesamtrauschen im Detektor-SQUID bei. Das mag-
netische Johnson-Rauschen des Messinghalters sollte aufgrund des gradiometrischen
Aufbaus des Detektors nicht im Gesamtrauschen auftauchen. Auch unter der Annah-
me, dass der Aufbau nicht perfekt gradiometrisch ist, ist das magnetische Johnson-
Rauschen des 330 pm vom Méander entfernten und 2,5 mm dicken Messinghalters im
Vergleich zu den anderen weiken Rauschbeitragen vernachliassigbar klein.

Durch inkohérente Addition dieser Beitrdge erhélt man ein weifses Rauschen von
0,39 1®/v/Hz. Dieser Wert liegt etwa um einen Faktor 2 unter dem im Experiment
beobachteten. Solche Abweichungen wurden bereits in fritheren Arbeiten beobachtet
[KemO07| [Por07|, konnten aber bisher nicht erklért werden. Méglicherweise sind Re-
sonanzen bei der Josephson-Frequenz und deren héheren Harmonischen Ursache fiir
das starke weifle Rauschen.

Der Anstieg zu kleinen Frequenzen des in Abbildung 6.2 gezeigte Rauschspek-
trums wird verursacht von den Rauschbeitrigen Sg o< 1/f der SQUIDs und der
Erbium-Tonen (siehe Kapitel 3.2.3 und 3.2.2). Da wihrend der Messung dieses Spek-
trums jedoch ein magnetfelderzeugender Dauerstrom im Maander vorhanden war,
tragen auch die Rontgenphotonen durch die Fouriertransformierte der Punktant-
wortfunktion zum Anstieg des Rauschens bei. Dieser Beitrag sollte oberhalb einer
Abschneidefrequenz, die durch das Inverse der Thermalisierungszeit gegeben ist, ei-
ne Frequenzabhingigkeit Sp o< f~2 besitzen und sollte das Rauschen bei niedrigen
Frequenzen dominieren. Das gemessene Rauschspektrum zeigt jedoch ein Verhalten
Se o< f~44. In Abbildung 6.3 ist eine weitere Messung des Flussrauschens des Detek-
torsignals dargestellt, wobei in diesem Fall kein felderzeugender Strom im M#aander
floss. Daher sind hier keine Pulse vorhanden und die Steigung des Rauschens bei
tiefen Frequenzen in doppeltlogarithmischer Darstellung ist geringer. Die rote Kurve
beschreibt das auf fritheren Messungen [Fle03] mit zylindrischen Sensoren basieren-
de erwartete Verhalten S o< f~1 wobei fiir diese Kurve das weile Rauschen an die
gemessenen Daten angepasst wurde. Wie man sieht, ist die gemesse Frequenzabhén-
gigkeit mit Sp o< =70 erneut schwiicher als erwartet. Allerdings liegt das Rauschen
bei 1 Hz mit 20 u®y/vHz etwa 5 u®o/+/Hz iiber dem erwarteten Wert, der sich aus
der inkohédrenten Summe der 1/ f-Rauschen der Erbium-Ionen und der SQUIDs er-
gibt, wobei fiir das SQUID-Rauschen der Wert von 4,2 K verwendet wurde.

Eine Frequenzabhingigkeit des magnetischen Flussrauschens, die schwicher ist als
Se o< f~1, wurde auch in anderen Experimenten beobachtet, ist jedoch noch nicht
vollig verstanden. Moglicherweise liegt die Ursache dafiir in der Magnetfeldverteilung
im Sensor. Da das durch den Dauerstrom im Maander erzeugte Magnetfeld im Sensor
hochgradig inhomogen ist und auferdem senkrecht zur Mianderebene exponentiell
abnimmt, sind die verschiedenen Bereiche des Sensors nicht gleichberechtigt. Ein



6.3. Rontgenspektroskopie 65

100 . . =

- i ]

I
Z

1

=

(=2 lO - -

2 i ]
- b

z i ]

2

2

g

a 1k .

é F Abb. 6.3: Rauschspektrum des Detektors
g [ ] bei 30 mK ohne Feldstrom. Die rote Kurve
s stellt den theoretischen Verlauf bei niedri-

01 . . , gen Frequenzen dar.
1 100 10000 10°

Frequenz v [Hz]

Erbium-Ion verursacht somit bei einer Umorientierung in der Detektionsspule je nach
seiner Position im Sensor unterschiedliches Flussrauschen. Eine weitere Begriindung
koénnte ein zuséitzlicher Beitrag zum magnetischen Flussrauschen durch magnetische
Momente in den isolierenden Schichten (Nb-Oxid, Si-Oxid) um den Méaander sein.
Diese Hypothese kénnte durch zukiinftige Messungen an einem Doppelmiander ohne
Au:Er-Sensor untersucht werden.

6.3 Rontgenspektroskopie

Um die Energieauflésung des verwendeten magnetischen Kalorimeters zu bestimmen,
wurde ein Spektrum der in Kapitel 5.6 vorgestellten *>Fe-Rontgenquelle aufgenom-
men. Die Temperatur des Detektors betrug hierbei 30 mK und der felderzeugende
Dauerstrom im M&ander besak eine Stromstéirke von 12,9 mA. Es wurden etwa 2000
Pulse aufgenommen und nach der in Kapitel 5.5 erwihnten y?-Methode eine Energie
zugeordnet. Der Musterpuls wurde hierbei aus der Mittelung mehrerer Einzelpulse er-
stellt. Aufserdem wurden etwa 500 Ruhesignale gespeichert. Diesen kann eine Energie
zugeteilt werden, in dem man Ruhesignal und Musterpuls addiert und anschliefsend
mit dem Musterpuls vergleicht. Das resultierende °Mn-Spektrum im Energiebereich
von 0keV bis TkeV ist in Abbildung 6.4 zu sehen.

Man erkennt mehrere Linien, die im Folgenden erldutert werden sollen. Die Linie
bei 0 keV stellt die Energieverteilung der Ruhesignale dar. Die breite Verteilung um
2,2keV stammt von sogenannten Substratpulsen. Es handelt sich hierbei um die Sig-
nale, die von Photonen erzeugt werden, die nicht im Sensor sondern im umliegenden
Substrat absorbiert werden. Da diese zu einer Temperaturerh6hung im Substrat fiih-
ren, die dann eine Erwdrmung des Sensors bewirkt, verursachen diese Photonen eine
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Punktantwort des Detektors. Jedoch wird den Substratpulsen eine geringere Energie
zugeordnet, da ein Teil der Photonenenergie direkt vom Substrat in das Wérmebad
fliefst und nie vom Sensor registriert wird. Aufserdem kommt es zu einer breiten Ver-
teilung der zugeordneten Energie, da der Anteil der Warme, die in den Sensor fliefst,
variiert.

Im Bereich zwischen 4,5keV und 7keV wiirde man eigentlich nur zwei Linien,
die K,-Linie bei 5,9keV und Kz bei 6,5keV, erwarten. Abbildung 6.5 links zeigt
diesen Bereich vergrofert. Es ist deutlich zu erkennen, dass zusétzliche Linien vor-
handen sind. Wie in Kapitel 5.3.1 erwdhnt und in Abbildung 6.5 rechts skizziert,
wurde auf drei Positionen des Sensors kollimiert. Da ein Ende des Sensors iiber den
Au:Er-Thermalisierungssteg mit dem Warmebad-Balken verbunden ist, kann an die-
ser Stelle die deponierte Warme schneller abfliefsen als am anderen Ende. Dies fiihrt
zu einem unterschiedlichen Thermalisierungsverhalten, wie in Kapitel 6.4.1 noch dis-
kutiert wird. Daher erscheinen Photonen, die an der Position A im Sensor absorbiert
werden, bei geringerer Energie als solche, die Loch B oder C durchquert haben. Die
Energieverteilung in dem dargestellten Bereich ldsst sich somit durch die Summe aus
sechs Gauf-Funktionen beschreiben, die einem dreifachen Auftreten von K, und Kpg
entsprechen. Intensitédt und Position der Kg-Linie wurden hierbei aus Skalierung (in
y-Richtung) und Verschiebung (in x-Richtung) der zugehorigen K,-Linie bestimmt.

Betrachtet man die verschiedenen Positionen getrennt voneinander, was wie wir in
Kapitel 6.4.1 noch sehen werden aufgrund der unterschiedlichen Pulsformen mdoglich
ist, so erhdlt man fiir A eine Energieauflésung von AEpwnama = 295 eV. Die volle
Breite auf halber Hohe der Linie der Position B betrigt AEpwnaymp = 195 eV, die
der Position C ebenfalls AEpwuymc = 195 eV. Betrachet man die in Abbildung 6.6
dargestellte Verteilung der Ruhesignale, so ergibt sich durch Anpassen einer Gauf-
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Abb. 6.5: Links: Ausschnitt des Energiespektrums im Bereich von 4,5keV bis 7keV. Die
blauen gestrichelten Kurven sind Summen aus jeweils zwei Gaufs-Funktionen, die K, und
K einer Sensorposition entsprechen. Die rote Kurve stellt die Summe aller sechs Gauf-
Funktionen dar. Rechts: Schematische Darstellung der Kollimation auf den Sensor. Die
verschiedenen Positionen seien mit A, B und C bezeichnet.

Verteilung eine Energieauflosung von A Fpwanv = 150 eV. Dies stellt den Beitrag zur
Linienbreite dar, der durch das im Detektorsignal enthaltene Rauschen und durch die
Form der Detektorsignale bei der Absorption von Réntgenquanten verursacht wird.
Dass die aus den Spektrallinien berechneten Auflésungen schlechter sind als die der
Ruhesignale lasst sich auf zwei Ursachen zuriickfithren. Da die Amplituden der Pulse
stark von der Arbeitstemperatur des Detektors abhéngen, fiihren zum einen Tem-
peraturschwankungen des Kryostaten zu Variationen der Amplituden. Nimmt man
an, dass sich die Temperaturschwankungen im Bereich AT/T < 0,5 % bewegen, so
erhalt man einen Beitrag von 30 eV zur Energieauflosung. Zum anderen tritt auch in-
nerhalb einer Kollimationsfliche A, B oder C eine Positionsabhingigkeit der Energie
auf. Aufgrund der beobachteten Linienbreiten ist anzunehmen, dass der Beitrag der
Positionsabhéngigkeit zur Linienbreite des Detektors etwa AFEpwnyv = 120 eV fiir
die Kollimatorlécher B und C, und AFEpway = 250 €V fiir die Position A betragt.

Obwohl die Kollimatorlécher annédhernd dquidistant iiber die Lange des Sensors
verteilt sind, sind die Signalamplituden der K,-Linien, die den verschiedenen Kolli-
matorlochern zugeordnet werden kénnen, nicht dquidistant. Numerische Simulatio-
nen der Warmediffusion im Sensor zeigten jedoch, dass der Einfluss des Au:Er-Steges
auf die den Pulsen zugeordnete Energie nahe am Steg (Loch A) wesentlich stérker
ausgeprigt ist als weit davon entfernt (Loch B und C). Dies erklirt auch, warum
der Beitrag der Positionsabhingigkeit zur Energieauflosung fiir Kollimatorloch A
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wesentlich grofer ist als in den Bereichen B und C.

Wie in Kapitel 6.4.1 gezeigt wird, lassen sich die Signale als Summe dreier Expo-
nentialfunktionen mit verschiedenen Zerfallszeiten beschreiben. Die kiirzeste Abfalls-
zeit wird von einem Wérmefluss vom System der magnetischen Momente und der
Leitungselektronen in das System der Kernquadrupolmomente von Gold verursacht
und ist daher unabhéngig von der Position, bei der das Photon absorbiert wur-
de. Verwendet man im Algorithmus, der jedem pulsformigen Detektorsignal durch
Anpassung eines Referenzpulses eine Energie zuordnet, nur ein kurzes Zeitintervall,
welches dem Signalanstieg und der ersten Abfallszeit entspricht, so ldsst sich die
Positionsabhangigkeit des Detektors reduzieren. Das Ergebnis einer solchen gewich-
teten Energiezuordnung, bei der das Zeitfenster auf £0,8ms um den Triggerzeit-
punkt eingeschrankt wurde, ist im linken Diagramm in Abbildung 6.7 dargestellt.
Die Energieauflésung der K,-Linie betrigt hier AFEpwuyv = 310 eV. Die Verteilung
der Ruhesignale ist in dem rechten Diagramm dargestellt und besitzt eine Halbwerts-
breite von AFpway = 180 eV. Die Energieauflosung verschlechtert sich also, wenn
man nur einen kurzes Zeitintervall der Pulse fiir die Energiezuordnung verwendet.
Der Grund dafiir liegt darin, dass der Einfluss mittel- und hochfrequenter Rauschbei-
trage in kiirzeren Zeitfenstern stirker ausprigt ist. Das hier gewéhlte Zeitfenster von
etwa 1,6 ms stellt einen empirisch gefundenen, ausgewogenen Kompromiss zwischen
Eliminierung der Positionsabhéngigkeit und moglichst guter Energieauflosung dar.

Die hier beobachtete Energieauflésung weicht stark von dem in Kapitel 3.3 opti-
mierten Wert ab. Allerdings handelt es sich bei dem hier diskutierten Detektor
um einen leicht verinderten Aufbau, da er keinen Absorber und abweichende Be-
triebsparameter besitzt. Fiir einen Detektor ohne Absorber und mit einem Feld-
strom von 12,9 mA erwartet man bei einer Temperatur von 30 mK und einer ange-
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Abb. 6.7: Energiespektrum, wenn das Zeitfenster bei der Energiezuordnung auf £0,8 ms
um den Triggerzeitpunkt eingschrinkt wird. Links: Bereich von 5keV bis 7keV. Rechts:
Verteilung der Ruhesignale.

nommenen Thermalisierungszeit von 10ms eine theoretische Energieauflésung von
AFEpwaym = 37 eV, wenn man die bei der Optimierung verwendeten SQUID-Para-
meter beibehélt. Passt man jedoch das weifse Rauschen des SQUIDs an das in Kapi-
tel 6.2 beobachtete Level von 0,8 u®,/ VHz an, so verschlechtert sich die Energieauf-
losung zu 44 eV. Eine Erhohung des 1/ f-Rauschens des SQUIDs in der Berechnung
auf \/Sp = 10 u®y/v/Hz bei f =1 Hz fiihrt zu einem Wert von AFEpwuy = 52 €V.
Beriicksichtigt man des weiteren, dass bei dieser Berechnung eine Thermalisierungs-
zeit von 10 ms betrachtet wurde wihrend im obigen Experiment nur ein Zeitintervall
von etwa 0,8ms nach dem Triggerzeitpunkt zur Energiezuordnung verwendet wird,
erhoht sich die theoretische Energieauflosung etwa um einen Faktor 1/10/0,8 ~ 3
und man erhélt AF., &~ 160 eV. Der auf diese Weise abgeschitzte Wert fiir die
erwartete durch das Rauschen verursachte Linienbreite des Detektors stimmt hinrei-
chend gut mit der in Abbildung 6.7 rechts gezeigten Breite der Energieverteilung der
Ruhesignale iiberein.

Abschliefsend sollte angemerkt werden, dass die hier diskutierte Positionsabhéangig-
keit der Pulsform in einem Detektor mit 200 um dicken Goldabsorbern nicht auf-
treten sollte. In solch einem Aufbau wiirde sich die Warme zun#chst iiber ein grofses
Absorbervolumen verteilen und dann tiber fast die gesamte Kontaktfliche in den
Sensor fliefen. Es handelt sich in diesem Fall also nicht um einen punktférmigen
Wirmeeintrag sondern um eine anndhernd homogene Erwidrmung des Sensors.



70 6. Experimentelle Ergebnisse

6.4 Analyse der Signalform und -grofie

6.4.1 Signalform

Nach Absorption eines Rontgenquants im Sensor verteilt sich die deponiere Energie
zundchst auf das System der Phononen und auf das der Leitungselektronen des Sen-
sormaterials Au:Er. Anschliefend thermalisieren die Spins, wodurch es zu einer Ver-
ringerung der Magnetisierung kommt. Die Thermalisierungszeit 7 ist hierbei gegeben
durch die Korringa-Beziehung 7 = k/T,, wobei x die Korringa-Konstante und T, die
Temperatur der Leitungselektronen bezeichnet. Fiir Au:Er betrigt x = 7- 107 Ks
[Sjo75], was im hier relevanten Temperaturbereich zu einer Spinrelaxationszeit und
damit zu einer Signalanstiegszeit von 7y < 1 us fiihrt. In den hier diskutierten Expe-
rimenten verlief das Signal jedoch typischerweise durch einen Anti-Aliasing-Tiefpass-
filter mit einer Grenzfrequenz von 10 kHz. Dieser hat eine langsamere Signalanstiegs-
zeit von etwa 30 us zur Folge.

Der Abfall des Signals ldsst sich durch eine Summe dreier Exponentialfunktionen

§Dg(t) = are /™ 4+ age™V™ 4 age™ (6.1)
mit Amplituden a1, as, az und Zeitkonstanten 7, 7, 73 beschreiben.

Die Exponentialfunktion mit der kiirzesten Zeitkonstante 7 entsteht durch die
Thermalisierung mit den Quadrupolmomenten der Gold-Atomkerne. Die Zeit-
konstante dieses Relaxationsprozesses betragt etwa 300 us und zeigt keine erkenn-
bare Temperaturabhéingigkeit. Im Gegesatz zu den Ergebnissen aus [Sch00] konnte
in den hier diskutierten Experimenten keine deutliche Magnetfeldabhangigkeit die-
ser Relaxationszeit beobachtet werden. Die Ursache dafiir kénnte zum einen darin
liegen, dass die beiden felderzeugenden Strome von 12,9 mA und 5,95 mA vergleichs-
weise schwache Magnetfelder erzeugen. Zum anderen sind die beobachteten Pulse
verhidltnismélig stark verrauscht, so dass 7; nicht mit der ndtigen Genauigkeit be-
stimmt werden kann. Bei Temperaturen {iber 50 mK wird dieser schnelle Abfall sogar
vollstdndig vom Rauschen iiberdeckt.

Die zweite und dritte Exponentialfunktion beschreiben den verh&ltnisméfig kom-
plizierten Wérmefluss vom Sensor zum Warmebad, das durch den Messinghalter
gebildet wird. Im hier diskutierten Detektor wird dieser Warmefluss zum einen
von Phononen getragen, die vom Au:Er-Sensor durch das Silizium-Substrat in den
Messinghalter flieflen. Der thermische Widerstand dieses Prozesses sollte durch den
Kapitza-Widerstand an der Grenzfliche zwischen Au:Er-Sensor und Silizium-Substrat
dominiert werden. Er wird verursacht durch den Sprung der akustischen Impedanz
an der Grenzflache und fiihrt zu einer Warmeleitfahigkeit
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In [For93] wird fiir den Vorfaktor gk im Falle des Kontakts zwischen Gold und
Silizium ein berechneter Wert von 690 WK ~*m~2 angegeben.

Des weiteren besitzt der Sensor die Moglichkeit {iber Leitungselektronen mit dem
Wirmebad zu thermalisieren. Das hierbei auftretende Thermalisierungverhalten ist
jedoch verhaltnisméafig komplex, da sich die Warme diffusiv durch den Au:Er-Sensor,
den Au:Er-Thermalisierungssteg, den Au:Er-Balken und die Goldbonddrihte zum
Wirmebad hin ausbreitet. Die Warmeleitfahigkeit dieser thermischen Verbindung
zum Bad kann iiber das Wiedemann-Franz-Gesetz aus dem elektrischen Restwider-
stand von Au:Er abgeschitzt werden und ist proportional zur Temperatur.

Die Gesamtwéarmeleitfahigkeit zwischen Sensor und Wiarmebad kann aus den ge-
messenen Pulsformen iiber

oE oE

JOT (@)t~ [ ods(t)dt/ % (6.3)

Gges =

berechnet werden, wobei §E den Energieeintrag, 67'(t) den zeitlichen Verlauf der
Temperaturianderung des Sensors und §®g(t) den des magnetischen Flusses im SQUID
bezeichnet.

Abbildung 6.8 zeigt die aus den Detektorsignalen berechnete Gesamtwérmeleit-
fahigkeit in Abhéangigkeit von der Detektortemperatur fiir Ereignisse, die durch die
Kollimatordffnungen A beziehungsweise B auf den Sensor trafen. Es ist zu erken-
nen, dass die Warmeleitfihigkeit zu hohen Temperaturen zunimmt, und dass sie fiir
Ereignisse von Kollimatorloch A grofer ist als diejenige von B. Dieser Unterschied
ist auf die unterschiedliche Diffusionsstrecke im Sensor zuriickzufiihren. Die Daten
lassen sich gut durch die Summe eines Beitrags mit linearer und eines mit kubischer
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Temperaturabhingigkeit,
Gges =G+ Gk = geT + gKAT3 ) (64)

beschreiben. Dieser Zusammenhang ist in Abbildung 6.8 durch gestrichelte Lini-
en dargestellt. Fiir die Vorfaktoren des linearen Terms wurden hierbei Werte von
Je.a = 630 nW /K2 fiir die Ereignisse der Kolimatorposition A und g, = 410 nW /K?
fiir die Kollimatorposition B verwendet. Diese wurden unter Beriicksichtigung der
Geometrie der Au:Er-Strukturen, eines Restwiderstandsverhéltnisses des verwende-
ten Au:Er von RRR = 1 und unter Verwendung des Wiedemann-Franz-Gesetzes be-
rechnet.

Um eine gute Ubereinstimmung mit der gemessenen Wirmeleitfihigkeit zu errei-
chen, wurde fiir den Vorfaktor des kubischen Beitrags fiir beide Kollimatorpositionen
ein Wert von ggA = 180 WK~#m~2 x 1 mm? verwendet. Dieser ist etwa um einen
Faktor vier kleiner als der in [For93| erwdhnte, berechnete Wert. Eine Abweichung
dieser Grofenordnung zwischen gemessenen und aus dem Acoustic-Mismatch-Modell
berechneten Kapitza-Widerstanden ist nicht sonderlich verwunderlich und ist haufig
in der Literatur beschrieben |Hol66|. Meist wird der erhohte Kapitza-Widerstand
durch schwer modellierbare Details der Grenzfldche erklirt [Swa89|. Im hier betrach-
teten Fall ist die Grenzfliche vergleichsweise komplex aufgebaut, da Silizium-Sustrat
und Au:Er-Sensor durch die thermische Oxidschicht des Wafers (200 nm), den Niob-
Méander (400 nm) und durch die gesputterte SiOo-Schicht (250 nm) getrennt sind.

Zum Abschluss dieses Abschnitts wollen wir noch einmal auf die Positions-
abhéngigkeit der Warmeleitfahigkeit zwischen der Sensorpositionen, bei der das Pho-
ton absorbiert wird, und dem Warmebad zuriickkommen. Der Unterschied in der Dif-
fusionsstrecke zwischen zwei verschiedenen Sensorpositionen, der diese unterschiedli-
che Wirmeleitfahigkeit verursacht, wird besonders deutlich, wenn man die zeitliche
Entwicklung der zugehorigen Detektorsignale vergleicht.

Abbildung 6.9 zeigt gemittelte K,-Pulse, die von Réntgenquanten an den Or-
ten A und B verursacht werden. Im linken Diagramm sind solche Pulse fiir eine
Arbeitstemperatur des Detektors von 30 mK dargestellt. Man erkennt ein deutlich
unterschiedliches Thermalisierungsverhalten fiir die beiden Sensorpositionen, auf die
kollimiert wurde. Die zweite Abfallszeit 7 ist fiir die Position B etwa 20 % langer als
fiir A. Ein Vergleich der Zeitkonstanten 73 ist an dieser Stelle nur bedingt méglich,
da diese etwa der Linge des aufgezeichneten Zeitfensters entspricht und da somit
nur ein kleiner Teil des durch diese Zeitkonstante beschriebenen Zerfalls beobachtet
wird.

Im Falle der im rechten Diagramm dargestellten Pulse, die bei einer Temperatur
von 74mK aufgenommen wurden, erkennt man nur geringe Unterschiede im Ther-
malisierungsverhalten zwischen Position A und Position B. Da bei der Betrachtung
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Abb. 6.9: Gemittelte K,-Pulse, die den Kollimatorléchern A und B zugeordnet werden
konnen, fiir 7= 30 mK (links) beziehungsweise T'= 74 mK (rechts). Man beachte die
unterschiedliche Skalierung der Achsen.

der Warmeleitfahigkeit nur fiir den linearen Term, der den elekronischen Wérmefluss
beschreibt, eine Positionsabhangigkeit zu erwarten ist, bei Temperaturen iiber 50 mK
dagegen die phononische Warmeleitung iiberwiegt, lisst sich die positionsunabhén-
gige Pulsform verstehen.

Bei Temperaturen deutlich {iber 50 mK wird die Thermalisierung des Sensors mit
dem Bad demnach mafgeblich vom Phononenfluss durch das Silizium-Substrat be-
stimmt. Dieser sollte nahezu unabhingig vom Ort sein, an dem die Energie des Ront-
genquants im Sensor deponiert wurde. Daher verschwindet die Positionsabhingigkeit
der Pulsform im Limes hoher Temperaturen.

6.4.2 Signalgrofie

Wie in Abschnitt 2.3.3 diskutiert, hingt die Flussinderung 0®g im SQUID, die durch
Absorption eines Photons der Energie 0 F verursacht wird, von der Temperaturab-
héngigkeit der Magnetisierung OM /T, von der Wérmekapazitit des Sensors Cyeps
und von geometrischen Grofen des Detektors ab. Bei der Diskussion der Magneti-
sierungsmessungen in Abschnitt 6.1 haben wir bereits gesehen, dass die gemessenen
Daten sehr gut mit dem numerisch berechneten Temperaturverlauf {ibereinstimmen.
Daher entspricht die Analyse der Signalgréfe nach einer Energiedeposition einer in-
direkten Messung der Wiarmekapazitiat des Sensors.

Abbildung 6.10 zeigt als Punkte die auf die Energie normierte Flussdnderung
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im SQUID, d®g/0F, die aus dem Maximum J®g der Signalpulse bestimmt wur-
de. Hierbei wurden jeweils die Pulsformen, die zu K,-Photonen gehéren und durch
die Kollimatoréffnung B auf den Sensor trafen, fiir die Bestimmung der Pulshéhen
verwendet. Die Messdaten wurden fiir zwei verschiedene Feldstrome bei jeweils vier
Temperaturen aufgezeichnet. Die durchgezogenen Kurven stellen die tiber Gleichung
2.29 berechnete Temperaturabhéngigkeit der Signalgrofie dar.

Man kann erkennen, dass bei Temperaturen iiber 50 mK eine sehr gute Uberein-
stimmung zwischen Theorie und gemessenen Daten besteht. Wie bereits erwihnt, be-
deutet dies, dass in diesem Temperaturbereich die Wirmekapazitit des Sensors sehr
gut mit der erwarteten Warmekapazitit ibereinstimmt. Zu tiefen Temperaturen hin
steigt die gemessene Signalgrofe jedoch weniger stark an als erwartet. Die verringer-
te Signalgroke, die auch in fritheren Arbeiten (|[KemO7]) beobachtet werden konnte,
spricht somit fiir die Anwesenheit einer zuséitzlichen Warmekapazitéit, deren Beitrag
zu tiefen Temperaturen hin zunimmt. Ursache fiir dieses zusétzliche thermodynami-
sche System konnten Atomkerne von Gold-Atomen sein, die sich auf Gitterplitzen
mit nicht-perfekter kubischer Symmetrie befinden und somit eine Kernquadrupolauf-
spaltung erfahren. Des weiteren konnten magnetische Verunreinigungen in thermisch
gut mit dem Sensor verbundenen Schichten des mikrostrukturierten Detektors eine
zu tiefen Temperaturen ansteigende Wérmekapazitat verursachen. Um die tatséch-
liche Ursache fiir diesen zusétzlichen Beitrag zur Warmekapazitit zu kliren, werden
jedoch weitere Experimente notig sein.
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In der hier vorgestellten Arbeit wurde ein Prototyp eines Arrays von metallischen
magnetischen Kalorimetern fiir die hochauflésende Réntgenfluoreszenz-Spektroskopie
von hochgeladenen Ionen entwickelt und charakterisiert. Metallische magnetische Ka-
lorimeter werden bei Temperaturen zwischen 10 mK und 100 mK betrieben und ver-
wenden als Detektionsprinzip die Umwandlung eines Energieeintrags in eine Tempe-
ratur- und schliefslich in eine Magnetisierungsinderung eines paramagnetischen Sen-
sors. Diese Magnetisierungsdnderung induziert einen Strom in einer supraleitenden
Detektionsspule, welcher mittels eines rauscharmen zweistufigen de-SQUID-
Magnetometers registriert wird. Hierzu wird zunéchst der Strom in der Detektions-
spule {iber einen supraleitenden Flusstransformator in das primére SQUID eingekop-
pelt und anschlieffend dessen Ausgangssignal durch ein sekundéires SQUID verstirkt
und mit einer geeigneten Elektronik bei Zimmertemperatur ausgelesen.

Zur der Messung der Lamb-Verschiebung in wasserstoffihnlichem Uran, U9,
miissen Rontgenphotonen mit einer Energie von etwa 100keV detektiert werden.
Um diese mit einer Wahrscheinlichkeit von etwa 85 % nachzuweisen, bendtigt man
Goldabsorber mit einer Dicke von etwa 200 um. Die Grundfliche eines Absorbers

2 betragen. Basierend auf dieser Vorraussetzung wurden iiber eine

sollte 1mm
numerische Optimierungsrechnung die iibrigen Komponenten des Detektors wie die
Sensorgeometrie, die Erbium-Konzentration im Sensor und die Stromstérke des feld-
erzeugenden Stroms ermittelt, fiir die die Linienbreite des Detektors minimal wird.
Der auf diese Weise gefundene optimierte Detektor sollte bei einer Arbeitstemperatur

von 30 mK eine Energieauflésung von A Epwan = 50 €V besitzen.

Basierend auf dem Ergebnis dieser Optimierungsrechnung wurde ein Detektor-
prototyp entwickelt, der aus vier unabhingigen gradiometrisch aufgebauten Kalori-
metern besteht, die zusammen eine effektive Detektionsfliche von 8 mm? besitzen und
ein lineares Array aus acht Pixeln bilden. Die Detektor-Arrays wurden auf Silizium-
Substraten mikrostrukturiert, wobei die Goldabsorber iiber galvanische Abscheidung
hergestellt wurden. Da die Haftung der galvanisierten Goldstrukturen nicht aus-
reichend war, konnte jedoch kein funktionsfahiger Detektor mit Goldabsorber produ-
ziert werden. Daher wurde die Charakterisierung des entwickelten Detektordesigns
anhand eines Chips durchgefiihrt, bei dem der 3 um hohe Au:Er-Sensor auch als
Absorber fungierte.

Zur Charakterisierung des Detektors wurde die Temperaturabhéngigkeit der Mag-
netisierung bestimmt. Ein Vergleich mit numerischen Simulationen, die sowohl die
Wechselwirkungen der Erbium-Ionen untereinander als auch den Einfluss des kern-

7
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spinbehafteten Erbium-Isotops '9"Er beriicksichtigen, zeigt eine sehr gute Uberein-
stimmung im gesamten gemessenen Temperaturbereich von 28 mK bis 300 mK, wenn
man fiir die relative Stirke der RKKY-Wechselwirkung im Vergleich zur Dipol-Dipol-
Wechselwirkung einen Wechselwirkungsparameter von o = 3 annimmt.

Des weiteren fand unter Verwendung einer *°Fe-Rontgenquelle und eines Kollima-
tors, der die Strahlung auf drei Positionen des Sensors kollimiert, eine Untersuchung
der Detektorsignalformen statt. Bei tiefen Temperaturen wurde eine Positionsab-
hangigkeit in den Pulsformen beobachtet, die durch die Verbindung des Sensors iiber
einen Au:Er-Thermalisierungssteg mit dem Warmebad hervorgerufen wird. Diese Po-
sitionsabhingigkeit macht sich auch im aufgezeichneten Rontgenspektrum von °Mn
durch ein dreifaches Auftreten der charakteristischen Linien bemerkbar. Da die un-
terschiedliche Form der Pulse erst 2 — 3 ms nach dem Signalanstieg besonders ausge-
préagt ist, kann durch Verkiirzung des betrachteten Zeitfensters auf £0,8 ms um den
Triggerzeitpunkt die Positionsabhingigkeit eliminiert und somit das Spektrum kor-
rigiert werden. Die aus der Form der nachgewiesenen K,-Linie von ®Mn abgeleitete
Linienbreite des Detektors bei einer Energie von 5,9 keV betrug AFEpway = 310 eV.
Aufgrund der Positionsabhéngigkeit ist diese Linienbreite grofer als die intrinsische
Energieauflosung AFEpwaym = 180 eV, die durch das im Detektorsignal enthaltene
Rauschen und durch die Signalform gegeben ist. Der hier ermittelte Wert weicht
stark von der angestrebten, optimalen Energieauflosung AE,, = 50 eV ab, da im
hier diskutierten Experiment der felderzeugende Dauerstrom in der supraleitenden
Detektionsspule aufgrund eines unvorhergesehenen Massekontakts auf Werte limi-
tiert war, die um etwa einen Faktor acht kleiner waren als der optimale Strom.

Da benachbarte Sensoren auf dem Chip nur einen Abstand von 50 um besitzen
und zusétzlich iiber ein chipinternes Warmebad in gutem thermischen Kontakt zuein-
ander stehen, ist bei der gleichzeitigen Verwendung mehrerer Pixel ein magnetisches
und thermisches Ubersprechen der Signale, wie in [Sch07| beobachtet, zu erwarten.
Wie ausgeprigt dieser Effekt in dem hier beschriebenen Chipdesign ist und wie er
verringert werden kann, gilt es in Zukunft zu untersuchen.

Im Rahmen dieser Arbeit konnte gezeigt werden, dass sich metallische magneti-
sche Kalorimeter als Arrays herstellen lassen, wobei die Produktion der galvanisierten
Goldabsorber noch verbessert werden muss. Bereits der Prototyp des vorgestellten
Detektors besitzt eine bessere Energieauflosung als typische Halbleiterdetektoren, die
zur Zeit bei spektroskopischen Messungen an hochgeladenen Ionen eingesetzt werden.
Es ist abzusehen, dass in zukiinftigen Experimenten der felderzeugende Strom in der
Detektionsspule auf den optimalen Wert erhoht und somit die Energieauflosung des
Detektors auf A Erwan = 50 eV verbessert werden kann. Mit einem solchen Detektor
konnte die Unsicherheit bei der Bestimmung der Lamb-Verschiebung in wasserstoff-
dhnlichem U um etwa eine GroRenordnung reduziert werden.
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